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Esta invencidn se reficre a un método para
preparar mezclas de parafinsulfonato - sulfato inor-
ganico y utilizer éstas en 1la fabricacion de composi-
ciones detergentes. lids particulérmente, ge refiere a
un método en el yue el dcido sulfirico obtenido como
subproducto de una reaccidn de sulfoxidacién para la
fabricacién del 4cido parafin-monosulfénico, se neu-
traliza junto con el Acido paraiinsulfdnico para pro-
ducir el parafin-monosulfonato y el sulfato inorgsnico
deseados, después de 1o cual tal mezcla se emplea en la
fabricacién de wna composicidn detergente orginica sin-
tética integral,

La uéilidad de los alcanosulfonatos por sus
efectos tensioéptivos i detergentes se conoce desde ha-
ce muchos afios. Recientcmente, tales compuestos han al-
canzado un mayor interés parshplicaciones de composi-~
ciones detergentes tanto para servicio ligero como pa-
ra servicio severo debido al descubrimiento de metodos
para su fabricacidn industrial a costes competitivos
¥y debido también a una mejor apreciacidn de sus utiles
propiedades detergentes. Asimismo, se ha encontrado
que los alcanosulfonatos, y en particuler los parafin
sulfonatos, son muy fdicilmente biodegradables, una ca-
recteristica importante para la aceptacidn por el con-

sumidor de los detergentes sintéticos en el mercado ac-




tual,
Durante la fabricacidn de perafinsulfonatos

se obtiene normalmente como subproducto una proporeidn
importente de dcido sulfvrico, que con frecuencia as-~
ciende a tanto como un tercio del producto, en forma
de un dcido sulfurico del 2. Algunas veces este sub
producto es ﬁtil, pero con mayor frecuencia represen-
ta un prollema de eliminacidn. Iloy en d{a, en que se es-
t4 haciendo tanto hincapié sobre la disminucién de la
10 contaminacidn, ya no es aceptable la descarga del Acido
en las corrientes de agua o en el terreno. Ni siquiera
el dcido neutralizado se puede descargar de manera in-
controlable, Adicionalmente, hay que tener en cuents los
gastos implicados en el procedimiento de neutralizacidn.
Por consiguiente, el descubrimiento de una forma de em-
pleo del dcido sulfirico residual y el aprovechamiento
de su obtencidn como subproducto eﬁ los procedimientos
de sulfonacidn o sulfoxidacidén para la fabricacidn de
parafinsulfonatos es una ventajo importante. En el pro-
20 cedimiento de la presente invencidn, no sdlo se convierte
el dcido sulfdrico oblenido como subproducto en una for-
ma "eliminable" con un coste reducido y sin que se re-
yudaran etapas de operacidn adleionules, mino que el pul=
fato producido a partir de aguél mejora las caracteris—

25 ticas del parafinsulf'onato, haeiendo que dste y loa proe
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dvctos 4ue incorporan las mezclas de paralinsulfonato
~ gulfato inorminico fluyan libremente con mayor faci-
lidad y tengan mayor cuerpo, focilitando tambidén la se~
paracidén de la parafina sin reaceionur de tnles m;zclas.
De acuwerdo con la presente invencidn, un pro-
cedimiento para le fabricacidén de una composicidn deter—
gente yue contiene parafinsulfonato y sulfate inorgdnico
comprende producir un dcido parafinsulfdnico o ung mei-
cla de ellos por una reaccidn gue produce también dcido
sulfirico y da como resultado didxido de azufre y paru-
fina libre presentes en 1o mezcle de dcidos, neutrali-
zar el dcido parafinsulfdénico y el dcido sulfurico acom-
pafiante con un hidrdxido o carbonato alcalino para prb—
ducir parafinsulfonato y sulfato inorganico, elevar la
temperatura de la mezcla neutralizada, que contiene el
agua de la neutralizacidn, perafina sin reaccionar y
didxido de azufre, hasta un valor suficientemente alto
y mantener la mezcla a tal temperatwra duvrante un tiem-
po suficiente para separar por vaporizacién el agua, el
didxido de azufre y la parafina, convertir el producto
restante en una forma tal que una de las dimensiones del
mismo sea lo bastante pequeiia para gue a la témperatura
elevaday la parafina, el didxido de azufre y el agua
residuales, en caso de yue existan, se Separen del pro-

ducto, solidificar la mezcla de parafinsulfonato - sulfg
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t0 inorgfnico y convertirla en una forma constituida

por particulas, mezclar tal mezcla con otros consti-
tuyentes de una composicidn detergente de tal manera

que la mezecla asi producida tenga un elevado conteni-

do de sélidos y secar tal mezcla y convertirla en for-
ma de particulas yue fluyan libremenis., En une modifi-
cacidn de tal procedimiento, elpgunas veces es deseable
omitir la etapa en la ¢ue la mezcla dr~ parafinsulfonato
-~ gulfato inorgdinico se solidifica, y dicha mezcla, en
forma liquida o fluida ¥y caliente, se combina con otros
constituyentes de la composicidn detergente, p.ej., un
detergente orginico sintético integrul para servicio
severo, en un medio acuoso en el agitador, y subsiguien-
temente se seca y se convierte en la forma de perticulas
gue fluyen libremente,

Un método preferible para la fabricacién de
dcido parafin-monosulfdénico para su neutralizacién sub-
siguiente al sulfonato soluble en agua correspondiente
se degcribe en la Patente de los IL.UU. 3.507.909 yue
expone la sulfoxidacién de alcanos, con inclusidn de
parafinas, por didxido de azufre en presencis de oxige~
no y un iniciador, por una reaccién de sulfoxidacidn.
Como se indica en 1ln patente, durante la reaceidn de
sulfoxidaciodn, que normalmente tiene lurar a una tem-

peratura comprendida dentro del i.tervalo que va desde
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-502C a 4+500C, preferiblemecnte 4 aproxinad.mente 352C,

el alecano se encuentrs en estudo 1i,uido y el éidxido

de 2zufre se borbobtea o su través, emple’ncose un éilu~-
yenbe tal como%ietracloruro de carbono o cloroiormo

para licuar aqﬁgllos alcanos yue puedan ser so0lidos a

la temperatura de la reaccidn. Entre los iniciadores
mencionados se encuentran el ozono, 1a luz ultra vio-
leta y el dcido persulfdrico. La resccidén se puede lle-
var a cabo a la& presidn atmosféricn o a presiones ele-
vadas, y el prébucto de 1n reaccidn puede purificarse

de la parafina %in reaccionar y del didxido de azufre
obtenido como sﬁbproducto por extracei.dn, deSpuéa de ld
cual se neutraliza aquél. Siguiendo el procedimicento de
12 patente, la temperatura se muntiene por debajo de 150¢C,
3 fin de mejorar el color del producto. Bn modificacio-
nes de este procedimiento, la pwiiicacidén se efectia
calentando 1a mezcla del producto de la reaccidn a fin

de evaporar los componentes de pzaralina y didxido de azu—
fre. Para los fines de la presente solicitud de patente,
ge “ard reierencia sl primer mdtodc como el metodo de
Phillips o de la SFPA (Societé iationale Des Pétroles

D Aquitaine), ¥ el dltimo método se cenominari meétodo
Hoechst. Bl método Hoechel es bien conoeldo y se descri-
be en wna diversidad de publicaciones y patentes, con in-

clusidn del folleto de iniormacidn de *riedrich Uhde Gmbil

POOR
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de febrero de 1968, titulado Alkane Sulfonste "Hoechst",

Propiedades de los productos fubricados por tal procedi-
miento y descripeiones de diversas composiciones en las
que ayuéllos pueden incluirse, se cun en la Technical
Data Sheet 154, de Hoechst Chemicals Litd. Dado gue estos
métodos para la Tabricacidn de paralinsvlfonatos son tan
bien conocidos, no se dard en esta memoria descripeidn
adicional de los mismos, sino yue, con 1la extensidn re-
querida, debe considerarse yue las deseripciones mencio-
nadas se incorporan a la presente memoria como refervn-
cid.

Aungue los métodos Phillips 6 SHPA y Hoechst
son log yue se empleardn normalmente para fabricar los
parafinsulfonatos o los dcidos parafinsulidnicos estd
comprendida también dentro de la presente invencidn la
produceidn de éstos por otros métodos conocidos en la
téenica, en tanto yuwe tales métodos den como resuliado
la fabrioucidn de sulfuto como subproducto junte con el
deido alcanosulfdénico. Asi, debe considerarse que las
reacciones de bisulfitos con alyuenos estdn comprendi-
das también dentro del dmbito amplio de la invencidn cuan-
do los productos y los subproductos sean esencialmente los
miamos.

Los procedimiertos Phillips y Hoechst, y di-

versos otros métodos de sultoxidacidn y sulfonacidn pro=
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ducen dcidos disulfdénicos, dcidos trisulidénicos y dcidos
polisulfénicos, ademis del produc'o desecado consisionte
en el acido monosulfdénico. Sin embargo, las proporecio-
nes de acidos sulldnicos disultonados y de mayor grado
de sulfonacidén serdn usualmente menores yue el 20 del
producto sulfonado total en peso, y preferiblemente es-
taran comprendiéas dentro del intervalo del 5 al 1%, En
tales concentraciones, estos compuestos, si bien no po-
seen la detergencia de los acidos monosulfénicos y las
sales de log migmos, gon utiles por el hecho de que con-
fieren caracteristicas hidrotrépicas al debergente y con-
tribuyen a mejorar sugpropiedades. Para log fines de una
descripeidn adicional en esta memoria descriptiva, no se
hard referenciz a los mismos, pero se considerard ,ue
dichos compuestos eatardn normalmente presentes junto
con los correspondientes deidos monosulfonicos o monosul
{onatos. La proporcidén de disulionatos o sulfonatos su-
periores en los presentes productos se puede ajustur por
modificacidn de la proporcidn de agente sulfonante (802)
empleada. Por ejemplo, en el procedimiento Hoechst, se
produce una proporcion comparativamente peyueila de disul
fonatos y otros sulfonatos superiores, y aproximadamente
g6 produce~un.mol o menos de feido sulitrico por uwol de
deido monosulfdnico. Conlorwme al método lloechst, despuds

de 1a fabricacidn del deido sulfdnico se separan del mismo
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las impurezas y después de ello se neutraliza el deido
sulfonico, comparativamente exento de parafina, didxido
de azufre y dcido sulfurico. Si bien el didxido de azu-
fre y la parafina separada del producto de la reaccidn
puedeavolver a ser utilizados; el dcido sulfurico se
desecha en la mayoria de los casos, & no ser que exista
una demanda excepeional para tal producto en el momento
de yue se trate, Ahora bien, por el método de la presen-
te invencidn, antes de cualyuier intento para separar

el didxido de azufre y las ﬁarafinas se neutraliza la
mezela de acidos de tul modo que el deido sulfurico se
neutralize junto con el Acido sulfénico, después de lo
cval ge calienta la mezcla, preferiblemente bajo pre-—
8ién, para expulsar didxido de azufre, agua de neutrali-
zacidn y cuslquier otra agua que pueda estar presente,
as{ como parafinas. Después de ello, el producto toda=
via caliente se pulveriza en peyueiins gotitas, se cone-
vierte en peliculas delgadas o se transforma de cual-
quler otro modo & Tin de yue una dinmensidén del mismo sea
suficientemente peyueiia, p. ej., de 0,5 a 2,5 mm, para
yue el agua, el didxido de uazulre y la parafina residua-
les se separen de aquél al aire u otro gas gue 10 ro«
dee a la temperatura elevada. Subsigulentemente, la mez-
cla de parafin-monosulfonato = gulfato purificada se eon-

vierte en un sélido constituido por particulas que se uti-
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liza para cargar une mezcla de agitador o bien, cn es-
tado todavia liquido y a una temperatura elevada, se
carga a tal mezcla de agitador, junto con otros ingra-
dientes de composicidon detergente, y la mezcla se seca
para obfener una forma constituida por particulas que
fluyen libremente, forma que depende en gran medida de
la presencia de lu sal del deldo sulivrico, la cusl ca-
rece de utilidad por lo demds. Una ventaja adicional
del procedimiento estriba en que en los productos de
este tipo n menudo es deseable yue esién presentes sul-
{fato de sodio u otro sulfato soluble en agua 2 fin de
contribuir a conferir cuerpo al producto y hazcer yue el
mismno fluya libremente y sea menos higroscopico. Habi-
tualmente, en elxpasado tenia 4ue comprarse el sulfato
de sodio para incluirlo en tales férmulas; ahora se ob-
tiene como resultado del método ce fabricacidn ée un cons-
tituyente del producto delergente final.

La pzratfina empleuada para icbriczr el sulfona-
to desendo puede ser pura o puede ser una mezcla de pa-
rafin~g, estando comprendicdos tiles materisles normalmen-
te dentro del intervalo de longitudes de cadena de Cig @

Coge Preferiblemente entre Caye ¥y siendo mds pre-

207
Teriblemente, para uso en detergontes para servicio se-
vero, de longitudes de cadena 016 h C18‘ Cuando se uti-

lizan las mezclas C a C18’ se tendran preferiblemente

16

- 10 =~




cantidades igunles de ambos componentes, estando com-
prendidas normalmente lus proporciones de los mismos
dentro del intervalo de 1:2 a 2:1., Se iniecia lq reac—
eion con didxido de azufre a wna temperatura comprendi~
5 da dentro del intervalo de -50 a +602C, manteniéndose la

parafina en estado liyuido y haciéndose borbotear el
didxido de azufre a través de le misma en presencis de
oxigeno y bajo la influencia de uno o més de los deno-
minados iniciadores de la reaccidn. Se utiliza aproxi-

10 madamente la proporcidn esteyuiométrica de las sustan~
cias reaccionantes. Una vez yue se ha completado la reac
cidn, lo cual puede reyuwerir de 10 minutos a seis horas,
dependiendo del tamaiio del recipiente de reaccidn, etc.,
el dcido parafinsulfénico y el deido sulfirico que le

15 acompafia se neutralizan por medio de un material alea-
lino adecuado, tal como wn hidrdxido o carbonato de me-
tal alcalino u otro agrentec de neutralizacidn adecuado.
Tal agente es preferiblemente curbonzto de sodio o hidré-
xido de sodio, aun cuzndo se pueden emplear hidrdxido

20 y carbonato de potasio. Bn algunos casos son satisfac-
torios Oxidoa, hidréxidos, carbonatos, etc., de metal
alcalinotérreo, p.ej., de caleio y de magnesio. Rara vez
se pueden empleur hidrdxido de mwponio o alomnolamninas,
excepto en und peyueiia parte, debido a yue dichos com-

2 . . o
25 puestos no tienden a producir wna sal iuverte yue tenga

1.2.74 ' <11 -
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propiedades yue favorezcan el flujo libre de las compo-
siciones detergentes yue los contienen. La neutralizo-—
cidn efectuada puede hucerse con un ssente neubrulizon-
te sustencielmente anhidro, pero se prefiere utilizar so
luciones acuosas del mismo, en especial hidrodxido de so-
dio ocuoso o carbonato de sodio acuoso, normalmente de
alta concentracion, p.ej., de 10 a 50, del hidrdxido o
carbonato. La neutralizacidn se puede efectuur a la tem-
peratura ambiente, 0 a otra temperabura de reaccidn ade-
cuada, no siendo neccsario rebajar la temperatura de lu
neutralizacién a no ser yue se yuiera fabriecar un pro-
ducto de color muy claro, lo cual no s usualmente ne-
cesério en 1a fabricacidn de composiciones detergentes
gintdticas para servicio severo. Los tiempos de neutra—
lizacidn pueden ger muy breves, llevandose a cabo dicha
operacidn normalmente dentro de uno a treinta minutos.
Una vez yue e ha completado la neutralizacidn,
estd todavia presente alpo de parafina sin reaccionar
emulsionada, didxido de szufre disuelto y agua, pero la
parafini no se emulsiona ton ficilmente en lag presen-—
tes composiciones, que contiener sulfato inorgdnico,
como gucede en un paralinsulionato de mayor grado de
pureza., De acuerdo con ello, la parufine es scparada
mis f{icilmente por disolventes o por la accidn del ca~-

lor, y el método preferido empleado en esta invencldn

- 12 -
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consiste en calentar la mezcla acuosa de parafinsulfonato
y sulfato metilico inorgénico a una temperatura yue sea
lo bastante alta y mantenerla a tal temperatura durante
un tiempo suficiente para separar por evaporacion el
agua, el didxido de azufre y ia parafina, Tal tempera-
tura serd usualmente superior a 200¢C, y preferiblemen—
te es superior a 3000C, habiéndose encontrado especial-
mente satisfactoria en muchos casos wna temperatura de
340¢C. El tiempo de permanencia a la temperatura indi-
cada gserd desde aproximadamente diez segundos a media
hora, después de 10 cual se habrd eliminado la mayor par-
te de las impurezas meneionudag. 'Mal calentamiento se
puede realizar a la presidn atmosférica durante al me~-
nos una etapz inleiasl del mismo, en el transcurso de la
cual se separen los materiales mds volitiles tales como
vapor de agua y dixido de azufre, pero para elevar la
temperatura lo suficlente para que ge evapore la mayor
parte de la parafina sera deseable ususlmente emplear
una presidn superior, tal como de 0,7 a 14,1 kg/cm®
manom, Una parte de las parafinas y otras impurezas se
pueden separar durente la operucidén de calentamiento,
¥y las impurezas restantes, ote., se separan posteriors
mente, cuando la mezcla, en forma Tluida o lfquida, se
reduce en tamaio o se convierte en pelicula a fin de

llevar una gran parte de lo masa de 1w misma mds cerca

- 13 =



de las areas de vapor o de gas hacia las cusles pueden
ser transportadas las impurezas debido a los efectos
del calor, La presencia éel sulfonato neuwtralizado y
del sulfato inorginico en el materiul yue estd sicndo
5 calentado contribuye a hacer posible la elevacidn de
la temperatura sin el empled de 'ma presidn excesiva ¥,
debido a su naturaleza polar, ayuellos comtribuyen a
la separacién de la parafinz de cualyuier emulsidn o
compuesto yue podria formarse en caso contrario. Asi-
10 mismo, se evita la separacidn de dcido sulfurico con
una parte de la parafina o del dioxido de azufre.
Un método preferido de reduccién de tamaiio
de la mezecla neutralizada, yue posiblemente contiene
todavia algunas impurezas, consiste en la pulverizacidn
15 de lo misma en forma de gobitbas, awr cuando se puede
emplear en su lugar el secado por lominacidn u otra ope-
racidn de seezdo en pelicula delguda, Tal pulverizacion
se puede hacer en una torre de secado por pulverizacion,
1la cuzl se puede hacer trabajar de muenera convencionszl o,
20 preferiblemente, como una torre de refrigeracién en la
yue se solidifican los pe:jueiios gldébulos de la mezcla
1{yuida de parafin-monosulfato - sulfato inorgdnico. .isi,
so pueden emplear boyuillas de pulverizacidén o un disco
rotatorio de bipo Niro p2ra producir gotitas de la moeze-

25 cla caliente, las cuales, 2l czer a 1o largo de la torre

102-74‘- - 14‘ -
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y encontrarse con la temperatura ambiente o con airs u
otro gas refrigerados, se solidificarén y, debido a la
presencie del sulfato inorgdénico, p.ej., sulfato de so=-
dio, darén como resultado un producto de parafin-monosul
fonato constituido por perticulas secas que fluyen li-

bremente. Si existen cualesyuiera impurezas remanentes

. en un producto pulverizado y enfriado fabricado de tal

manera, puede ser.deseable utilizar aire de calentamien~
to para ayudar a la separacidn de las mismas a medida yue
las particulas descienden a lo largo de la torre. No Obs-
tante, el calentamiento y la evaporacidén instanténea a
partir de una presidn elevada arrastrerdn normalmente la
mayor parte de los constituyentes mds voldtiles, dejan-
do que 86lo el parafinsulfonato y el sulfato inorginico
caigan a 1o largo de la torre y se solidifiquen & medi-
da que ge acercan al fondo de la misms, en el yue se
enfrian, preferiblements u una temperatura inferior a
409C, y méds preferiblemente, poco después de ello, a
aproximedamente la temperatura ambiente.

Aungue la pulverizacidn y el pazso a través de
una gzona de torre de purificacidn y solidificacidén son
métodon preferidoa para la separacidén de las impurezas
residuales y dan eomo resultado particulas de forms y
tamefo deseados (lom gldbulos pulverigzados son usualmen-

te de 0,5 mm & 2,5 mn y el producto resultante estd come

- 15 -
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prendido por regla general en el intervalo definido
por los tamices de 3,36 a 0,105 mm de abertura, confor-
me a8 la serie de tamices llormzlizados en EE.UU.), pue-
den emplearse también otros wedios de producir seccio-
nes de producto sulicientemente delgudus puara promover
la separacidn de lag impureczas bajo la influenciaz édel
czlor, y en tales casos, bales como el secado en tam-
bor, en pelicula, en cinta y en lecho fluidizado, pue-
de ser deseabie reducir el tamaiio de las particulas a
intervalos de tamaiio finuzles utiles en los cuales aquﬁl
llas sean cupaces de fluir libremente. Por fluir libre-~
mente se entiende yue las psrticulas no formen terrones
ni se aglutinen y pueden vuciarse con faeilidad desde un
recipiente en ¢l yue se han vertido cuando se inclina
dicho recipiente, ¢e tal modo que aguéllas puedan ser
fédcilmente trensport:dus, almacenadas y empleadas como
alimentzacidn u otras operaciones de elaboracidn de de-
tergentes. Para hacer ue log wonosulfonatos fluyan 1li-
bremente serd deseable normalmente que esté pressnte con
ellos aproximadamente 1/3 de la composicidn total, o mds,
de sulfato de sodio o un gullato inorgdnico similar gue
favorsezea la susceptibilidad e flwir. 5i el contenido
de sulfato Je sodio no estd comprencido dentro del inter-
alo yue va desde 25 a 7%, puede aiindirse una cantidad

adicional de este materivl antes cel calentasiento para
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la eliminacidén de las impurezas o antes do la forme-
cidn de las gotitas o de la pelicula de pegueiis dimen~
gidn.

Cuando la mezecla sulfonato-sulfato se‘hace pa-
sar a través de la torre de secado o de refrigeracion
sntes de ser aiiadida al aglitador, la temperatura del
aire en dicha torre estard comprendida normalmente den-
tro del intervalo de 0 a 2009C, y preferiblemente serd
de 0 a 502C, al menos en las porciones inferiores de
la torre. Por supuesto, si se desea, pueden utilizarse
flujos en paralelo, pero normalmente el producto des-
cenderéa a 1o largo de la torre y la corriente de gas,
si existe, se desplazard en contracorriente con el re~
corrido de las particulas.

Una ventaja lmportante de la presente invene
cién, a saber, la posibilidad de producir una mezcla de
agitador gque tenga un contenido de sdlidos alto o muy
alto, deriva de la obtencidén de un producto monosulfo
nato-sulfato capaz de fluir o (normalmente) de conteni-
do elevado de sdlidns,debido a yue en ausenciea dei sul-
fato inorganico el monosulfonato tiende a ser adherents
¥ es precigo afiadir agua al mismo a fin de convertirlo
en un producto pastoso o capaz de fluir, lo suficiente~
mente £ino para que se disuelva o se disperse cuando ge

aflade al agitador. Asi{, la humedad ailadida aumenta la
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carga de secado cn wn secador de pulverizacidn u otro
dispositivo de secado. Esto disminuye el ritmo de la
produccion y a veess puede dur como resultado una ca-
1idad diferente del grénulo de la composicién deter-
gente, comparado con el producido a partir de una mez-
cla de agitador de contenido de sdlidos mayor, en lu cual
la fluidez del producto wue se pulveriza puede mejorar-
se por inyeccion de aire. El sulfalo inorginico especiul-~
mente si se trata de sullato de sodio, posee la voentaja
adicional de ser hidratable y por esta razén contribuye
a la "separacion" del agun presente ya en la mezcla, e
impide que aquélla constituya una carga para el secado.
Tanto si 12 mezcla sulfonato-sulfato se afiude
al agitador para la tabricacién de un detergente para
gervicio severo o para serviclo ligero en forma de un
sélido constituido por particulas como si se aiiade en
forma liquida, wia consideracidn importante es uue agud-
lla debe tener un contenido de hwnredad couparativamente
bajo, p.ej., w1 contenido usualmente menor del 5¢° de¢ hu-
medad y preferiblemente menor del 1,%. de humedad y, por
gonsigulente, no debe incrementar el contenido de hume-
dad del agdtodor, Eato pormite que la mezcla del apgita-
dor tenga wn elevado contenido de so0lidos y sea mds fd-
cilmente convertible en una fora constituida por parti-

culas gue fluyan libremente mediante secado por pulveri-
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zacién o wn procedimiento andlogo. Preferiblemente,
el contenido de sdlidos de la mezcla del agitador es
al menos 504, y més preferiblemente es de 60 a‘80%,
realizdndose las operaciones del modo mds preferible

5 con contenido de sélidos coﬁprendido aproximadamente
entre 65 y 75¢. La mezcla del agitador se halla nor-
malmente 2 una temperatura de 60 a 95¢C durante el mez-
clado y antes del secado por pulverizacidén u otra ope-
racidén de secado, Su composicidn serid usualmente de 5

10 a 404 del parafin-monosulfonato, de 5 a 40X del sulfato,
de 0 a 20% de un detergente orginico sintético auxiliar
seleccionado del grupo constituido por detergentes anid-
nicos y detergentes no idnicos (con tal gue no mds del
59 med de detergente no idnico), de 5 a 65% de mejora-

15 dor del detergente orgénico sintético y de 20 a 40 de
agua. La proporcidn en peso de parafin-monosulfonato de
sodio & sulfato de sodio serd aproximadamente de 1:2 a
3:1, preferiblemente de 2:1, y la sal mejoradora se pew-
leccionara preferiblemente del grupo constituido por

20 tripolifosfato pentasddico, pirofosfato tetrasédico, ni-
trilotriacetato trisddico, carbonato de sodio y silicato
de sodio yue tenga una proporcidn Ha,0:510, comprendida
dentro del intervalo de 1:1,6 o 1:2,8, o mezolus de los

wmigmos.,
25 De los detergentes orgdnicos sintéticos anidni-
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cos, los preferidos serén los producios de swlfonacidn o
sulfatacion de restos lipdofilos orginicos, preferiblemcn-
te en forma de sal soluble tal como lus sales de sodio,
de potasio, de amonio o las sales de alcanolamonio infe-
riory p.ej., las sales de trietsnolamina. Normalmente,
estos materiales son alcoholes, acidos, monogliceridog,
etoxilatos, etc., todos ellos grasos superiores sulfatados
o sulfonados, pero pueden derivurse también de bases aro-
Zticas, p.ej., de alcohil-aril-sulfonatos en los que el
grupo alcohilo es superior y lineal y el arilo es fenilo,
alcohilo medio fenil-polietoxi-sulfatos, etc. En tales
compuestos, el grupo alcohilo o alcohilw-aromatico con-
tendra normalmente de 10 & 20 dtomos de carbono, siendo
por regla general los aleohilos grasos superiores de 12
a 18 dtomos de carbono y los alcohilosmedios de 7 a 9 dbo-
mogs de carbono. Como ejompkn de los deterpentes anidnicos
ge pueden citar los sisulentes: suliztos de alcoholes gru-
sos superiores, p.ej., laurilsulfato de trietanolamina,
palmitilsulfato de sodio; sulfatos de monoglicéridos de
deidos grasos superiores, p.ej., sulfato de monoslicérido
de dcidos grasos de aceite de coco y sodioj alcohil-bence
nogulfonitos superioren lineales, p.ej., dodecil=henceno
sulfonato sddico lineal; A -~olefinsulionstos, p.ej., to-
les como los productos de sulfonacion oblenidos haciondo

reaccionar SO3 (pe€dey SO3 £ase0s80) con wna olefina, tal



como una o{~olefina, de 8 a 25 dtomos de carbono, prefe—
riblemente de aproximadamente 12 a 20 4tomos de carbono,
tales como.en una proporeiodn 804:0lefina de aproximada-
mente 1:1, pudiendo ser los olefinsulfonatos principal—

5 mente alyuenil-sulfonatos, o hidroxizlcano~sulfonatos,
siendo generalmente mezclas de ostos dos tipos de mate-
riales junto con proporciones menores de disulionatos;
etoxilato-sulfonatos de alcoholes grasos superiores, p.
ej., lauril-trietoxi-sulfato de sodio lineal; y sarcosi

10 natos de acilo graso superior, p.ej., leuroil-sarcosica
de potasio. Entre los compuestcs no idnicos puede mencio-
narse: PlurOnics(:), los cuales son copolimeros en bloyue
de dxido de etileno y éxido de propileno, de cadenas termi
nadas normalmente con propilenglicol; UconsC:), polimeros

15 mixtos de dxido de etileno y dxido de propileno; IgepalsC:D,‘
p.eJ., nonilefenil-polietoxi-etancles; y éteres de alcolol
graso superior de poli-alcoholes grasos superiores alcoxi
lados inferiores, p.ej., poli-etoxilato de alcohol lauri
lico yue contiene 10 moles de 6xido de etileno por mol,

20 Cuando estd presenle un detergente orginico sine
tético anidnico auxiliar o wns mezcla de 1los mismos con
el parafin-monosulfonato, la proporeidn de detergente
auxilier serd normalmente al menos de 2% & preferible=

mente al menoa de 5 de la férmula total, siendo prefe-

3]
A%

rida una proporcidn comprendida ontre el 105 y un mdximo
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de dproximadamente 20,. Andlogamente, cuando estan pre-
sentes uno o vurios deter;entes no idnicos, se utilizarad
al menos 15 normalmente, pero rara vez mis de 6% del wis-
mo, debido a problemas de apariencia plumosa y en nuchos
5 casos se impondrd wn umiximo de 35 para evitar pértidas en
la torre debidas a la apariencia plumosa, pudiendo afia-
dirse posteriormente cantidades mayores. Ambos tipos de
detergentes auxilieres se pueden emplear juntos, y en ta-
les combinaciones normalmente se encontrara en mayor pro-
10 porcién el detergente anidnico.
Descripciones mas detalladas de los detergen-
tes anidnicos y no idnicos mencionados y otros de estas

clases se pueden encontrar en el texto Surface Active

Agents and Detergents, Vol. II, paginus 25 a 138, por

15 Sehwartz, Perry y Berch (1958, Interscience Publishers)

y en DNetergents and Emulsifiers Annual, de MeCutcheon

(para los afios 1969 y 1970).
Los mejoradores de los detergentes sintéticos
serdn normalmente sales inorgdnicas pero, como se ha men-

20 cionado anteriormente, se pueden emplear también utilmen—
te, en caso de ue estén permitidos, compuestos orpgdnicos
tales como los nitrilotriancetutos y los etilendiamintetrance
tatog, en los cuales el ion formador de la sal es un metal
tal como sodio., Las sales mejorndoras contribuyen también

25 a hacer 4que el producto fluya libremente, slendo sumamen-
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te Utiles a este respecto los carbonatos y los fosfatos,
Si se desea, pueden emplearse también mejoradores su-
plementariogs ‘tales como horatos, citratos, gluconatos,
iminodiacetatos, succinatos, ete.

Puedén incluirse en la mezcla del agitador di-
versos materiales coadyuvantes tales como los destinados
a aportar color o perfume al producto, espesantes, agen-
tes dispersantes, agentes de suspensidn de la suciedad,
agentes espumantes, bactericidas, fungicidas; emolientes,
ingredientes de "erema fria“, tampones, iones gue apor-
tan dureza, agentes blangueantes, enzimas, suavizadores
de los tejidos, agentes antiestdticos, etc. Teles coad-
yuvantes son bien conocidos en la téenica y, como no for-

men una parte erftica de la presente inveneidn, no se
describirdn aquf con detalle. Por regla genersl, los por-
centajes de coadyuvantes serdn limitados en estas compo-
siciones, y normalmente el producto final no contendrd
mds de 15¢ de coadyuvantes totales, y preferiblemente
ninguno de los coadyuvantes estard presente en una pro-
poreidn superior al 2s,

La mezecla de agitador de contenido elevado de
861idds se puede mezclar durante un periode de tiempo
suficlente para hacerla siave y capaz de ser pulveriza-
da & través do boyuillas de pulverizacidn u otros dispow

eitivos para 1la produceldén de secciones delgadas de la
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misma. Por regla general, el mezclado se lleva a cabo du-—
rante un periodo de tiempo comprendido entre dos minutos

y dos horas, preferiblemente durante aproximudamente 5 a
30 minutos. la temperatura de la mezela del agitador, con-
prendida preferiblemente dentro del intervalo de 602 a 95¢C,
serd lo bastante alta para que la mezcla sea fluide ¥y ca-
paz de ser descarguda por peyqueilas boquillas de pulveriza-
cidn o mediante un atomizador de diseo pulverizader a la
presién empleada, la cual, en el caso de las boquillas de
pulverizacidn (y del disco rotutorio, en algunas aplica-
ciones) puede ser de 3,51 a 49,2 kg/cma. Por supuesto,

8i se va a mezeclar aire con el wmaterial yue se pulveriza,
dicho aire deberd encontrarse tamnbién a la misma presidn.
Después de ser descargada de la boyuilla de pulverizacidn
u otro dispositivo de reduccidn de tamaiio, la mezcla del
agitador se deja caer gota a gota 0 se hace passr de cual-
gquier otro modo & través de aire de secado & una tempera-
tura de 200 a 4002C (se puede utilizar secado en contraco-
rriente o en paralelo). Los tiempos de secado, calculados,
pueden ser de un segundo a cinco minutos, pero usualmente
no estaran fuera del intervalo de diez segundos a dos mi-
nutos, Por supuesto, cuondo se emplean mecanismo de seca-—
do equivalentes, es permisible clerta modificacidn en ol
tilempo de secadoa,.

Después de pulverizar las particulas a fin de
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lograr wna dimension minima de las mismas comprendida
dentro del intervalo de 0,5 2 2,5 mm, y de dejar yue

las mismes caigan & lo largo de la torre, se enfrian las
particulas, preferiblemente por medio de una corriente

de aire de enfriamiento, en e; fondo de la torre, has-

ta una temperatura lo bastante baja pars yue aquéllas
puedan fluir libremente cuando se gacan de la torre. Pre-
feriblemente, tal enfriamiento se hace husta una tempe-
ratura inferior a 75¢C, y poco tiempo después del enfria-
miento en la torre el producto se enfria ulteriormente a
la temperatura ambiente. El producto resultante es un de~
tergente de lavanderia para servicio severo constituido
por particulas, que comprende dé 5 a 35% de parafin-mono
sulfonatos de sodio mixtos de 16 a 18 4dtomos de carbono
(aproximadumente 50, de cada uno), de 10 a 255 de sulfato
de sodio, de 20 a 60x de sal mejoradora, y de 0,1 a 10y
de humedad, y tiene una distribucién normal de tumafios de
particula comprendida dentro del intervalo de los tamices
de 0,105 mm a 3,36 mm de abertura de malla. El producto
obtenido contiene menos de 14 de parafinas sin reaccionar
y preferiblemente menos de 0,15 de las mismas. El conte-
nido de didxido de azulre es despreciable. Cuando estd
presente un detorgente auxiliar o una mezela de detergen~
tes auxiliares, el contenido de los mismos estura comprenw

dido normalmente entre el 2 y 25, del producto,
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——————a—— o s,
e i s e

Para economizar lzs parafinas y el didxido de
azufre separados de la mezela de sulfouazto y sullubo neu-
tralizada, estos mnteriiles se recirculan a obra- etapa
de sulfoxidocidén o sulfonacidn y se emplesn pura produ~
cir una cantidac adicibnal de detvergente de parafin-mono

sulfonato. El didxido de uzufre se puede rocupsrur tam—

bién, utilizando un lavador de gises adecwxdo. Por la rotic—

cidn ¢e purificacion seeconomiza un peso de parafina (no
sulfonada) yue corresponde & una proporcion comprendidu
entre el 1y el:1CEfdel peso de monosulfonato producido,
¥y Se recupera de 0,1 a 5 (sobre la misma base) de didxido
de agufre. Tales economias contribuyen a hacer el proce-
dimiento de fabricacidn econdmicamente competitivo, y
ayuwdan tembién a evitar los problemas de contaminacién y
eliminacidn, ya que de lo contrario =stos materiules se
habrian arrojado eventunlmente a la atmdésfera o habrian
tenido yue ser eliminudos con el agni de lavado yue con-
tiene la composicidn del debergente sintético, despuds
de su empleo,

Los ejemplos yue siguen ilustrun pero nu limi-
ton la invencidn. A no ser yue se indiyue otra cosa, to-
das las partes son partes cn peso, y boGas las temperatu-
rag estdn expresadas en eC,

EJEHYT,0 1

Una mezcla de aproximaduscnte 50 de cuda uno

de los tipos de paralinns 016 y 010, ge c2lienta a2 una
1)
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temperatura de 352C, a la cual las parafinas se encuen-
tran en forma liyuida., A tra&és de l. sustuncie reaccio~
nante liquida se borbotea wma proporcidn esteyuiométrica
de didxido de azufre, en presencie de wna proporcidn es—
fequiométrica de aire (dos moles y medio mol de 02, rege
pectivamente) bajo la influencia de cantidedes iniciado~
ras de la reaceidn de ozono y luz ultravioleta. Al cabo
de aproximadamente wa hora se ha obtenido una conversidn
suficiente, por 1o yue el producto se retira de la zona
de reaccidn yue contiene el dcido parafin-monosulfénico

¥y @cido sulfurico en una proporcidn en peso de aproxima-
damente 2:1, con dcido parafin-disulfdnico en la propor-
eidén de aproximudamente 105\ del peso del decido monosulfé-
nico, 5in reduclir la bemperaturs de la mezola de reaccidn
(la exotermia se contrarresta durante la reaccidn enfrisn-
do paru mantener aproximadamente 352C) y en presencia de
un medio refrigerante puara mantener la temperatura dentro
del intervalo de 25 a 602C, se afiade lentamente una pro-
porcidn estequiométrica de hidrdxido de sodio, en forma
de solucidn al 50%, durante un periodo de aproximadamen te
15 minutos para neutralizar el deido parafin-disulfdnico
y ol delds sulftirigo, producidndose parafifi-monosulfonato
de sodio y sulfato de sodio, junto con agua de neutraliza-
eidn. Alternativamente, la neutralizacidn se puede hacer

también continusmente en luyar de por cargus, proporcio-
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nando de modo continuo cantidades esteyuiometricas de
acidos parafinsulfénicos e hidrdxido de sodio & una co-
rriente de recirculacién de parafin-monosulfonato de
80dio gue se mantiene 2 una temperrtura comprendidu en-
tre 30 y 500C, preferiblemente a aproximadamente 402C.
El producto obtenido contiene también aproximadamente

¢, de parafina sin reaccionur parcialmente emulsionada
¥y aproximadamente 1% de didxido de azufre disuelto. ILa
mezcla neutralizeda se calienta después a 3352C. Duran-
te la primera parte del calentamiento se escapan propor-
ciones sustanciales de diéxido_de azufre y agua, y du-
rante la Wltima parte, o una presidn de aproximadamente
3,51 kg/bma, la parafina contenida ee calienta por enci-
ma de su punto de ebullicidén a la presién atmosTérica de
tal modo gue aguélla se vaporizard instanténeamente cuon-
do se reduzea la presidn, con tal yue la temperatura no
deseciendy iniecislmente tantbo yue la parafine puedn llee
gar a golidificurse en el producto.

Después de calentar a la temperatura elevada,
se pulveriza la mezcla sulionato-suwlfato a través de boyui-
llas para dar particulas defamaiios comprendidos dentro
del intervalo de 0,5 a 2,5 mm de difmetro, y los gldébu-
los producidos ge dejan wvoer a lo larro de una torre de
refrigeracidn, en la cual pasan a través de aire mdg frio

y se encuentran con una corriente de zire frio en el fon-
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do de la torre, yue tiene una temperatura de aproximada-
mente 202C, lo cual hace gue la temperatura de los gld-
bulos descienda a aproximadamente 409C, Bn le pulverizacidn
inicial, -en que las gotitas pulverizadas permanecen toda-
via & una temperatura superior al punto de ebullicidn de
las parafinas, las parafinas que no han reaccionado se
arrastran por barrido fuers de la torre de refrigeracién
en el extremo superior de la misma por medio de una co- .
rriente de aire y/o vacio, y se recuperan y hacen. volver
a otro procedimiento de sulfonacidn o sulfoxidacién con
objeto de producir une cantidad adicional de dcido parafin-
-monosulfénico. (Bl didxido de azulfre previamente separa-
do ge recupera por medio de un lavador de gases, y se hace
volver tembién s tal reaccidn.). Incluso si las particulas
de parafina ge solidifican por contacto con gas en la to-
rre después de haberse separado de lus gotitas liyuidas
por vaporizacidn, teles peyueiins particulas sflidas se
geparan en el extremo superior de la torre. Tal separa-
¢ién no se efectla tan ficilmente cuando la mezcla sulfo
nato-sulfato no se vaporizn instantdneamente a una presidn
més baja a medida yue se producen lag pequeilas gotitas., Ob-
gérvese que el gas de proteccidn de N2 mantenido sobre el
sulfonato durante el calentamiento, preferiblemente no se
pulverisa con el liyuido, sino que sc retiene y vuelve a

utilizarse,
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Si alpuno de los productos solidificados que
se separan del fondo de la torre yueda fuera de los tams—
flos de particulz des-ados, de 3,36 a 0,105 mm, las parti-
culas menores se pueden recircular a lz torre de enfria-
miento mezclandolas con agente de neutralizacidn para la
neutralizascidn de mezclus deido sulfdnico-deido sulfurico
adicionales, o bien se pueden reducir de tamario por téc~
nicas convencionales. El producto obtenido fluye libre-
mente, debido en gran parte a su contenido de sulfato de
sodio, y el sulfato de sodio se apodera de cualyuier can-
tidad de agua presente en forma de hidrato, aumentando la
capacidad de fluvir. El producto puede almacenarse y uti-
lizarse en un moﬁento oportuno cuando la composicidén de-
tergente de la yue forma parte se ests fabricando, o bion
puede transportarse directamente a gitadores para la fa-
bricacion de detergentes secados por pulverizacidn. In
cualyuisr caso, su contenido de humedad, usualmente de
0 a 5, prefoeriblenente de aproximadamente 1,5, hace po-
sible yue el wismo sea empleado como componente esencial-
mente 861ido en la mezcla del agibador, elevando el conte-
nido de sdlidos de 1a mezcla yue de 1o contrario serda me-
nor, debido al empleo de soluciones :acuosas de algunos com~
ponented del wmismo, p.ej., detergentos y me joradores. En
tanto que éodria empleursge muna pasto flulda o una soluaidn

de parafinsulionato en ausencia del sulinto de goedio, a
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fin de hacer posible gue el parafinsulfonato se disuel-
ve sin gelificacidn, sin aterronamiecnto o sin gue se
creen secciones heterogéneas de cualguier otro tipo en
el producto, con la mezecla seea constitulda por parti-
culag de sulfato de sodio y.parafin-monosulfonato de
godio puede conseguirse una disolucidn satisfactoria
gin wn aterronamiento excesivo, y el contenido de hu-~
medad de la mezcla es menor.

Manteniendo el agitador a una temperatura de
aproximadamente 8%¢C, se aiiaden al mismo cantidades de
parafin-monosulfonato de sodio, sulfato de sodio, tripo
lifosfato pentasdédico, carboximetilcelulosa sédica y si-
licato de sodic de una proporcidn Na,0 : 510, de 1:2,4,
para producir una mezcla que contiene 15 de parafin-mo
nosulfonato de sodio, 2/ de diswlfonatos y otros parafin
sulfonatos superiores correspondientes, 25 de carboxime
tileelulosa sddica, 59 de sulfato de sodio (con el mono
sulfonato), 104 de sulfato de sodio adicional, 345 de
tripolifosfato pentasdédico, 25 de colorantes, bacterici
das, fungicidng, estubilizadores, abrillantadores Spti-
cos ¥y cualesquiera otros cuadyuvuntes diversos, oi se
denea, asi{ como 34 de agua. El agua estd usvalmente
presente en el agitador con algunos de los coadyuvan—
tes, con el silicato de sodio y como agua de hidrata-

cién en la sal mejoradorz. Si se precisa més apgua para
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contribuir a la dispersion de los maberiales de la nesz-
cla del zgitador, puede aliadirse aguélla, pero cuando no
sea preciso es preferible onmitirla a fin de muntener al-
to el contenido de sdlidos en la mezcla del agitador.

El orden de adicidn de los diversos materiales
al agitador no es critico, con tal que este presente
inicialmente wna cantidad suficiente de agua. Asi, a
una solueidn acuosa de sulfato de sodio con 40 de sd-
licog pueden afladirse diversas soluciones colorantes,
bactericidas y:coadyuvantes, exceptuando la carboxinme
tilcelulosa ségica, seguido ello por la adicidn del tri
polifosfato de;sodio, que puede ger hidratado, y de la
mezela sulfonato-sulfato. Normalmente, y en el caso pre-
sente, se afiade en Ultimo lugar la carboximetilcelulosa
gsddica, dispersada y disuelta parcialmente en agua. Como
el contenido en parafina del parafinsulfonato se ha re-
duciéo desde aproximadamente 5% a aproximadamente 0,5%

y en la mezcla del agitedor se ha reducido a aproxima-
damente 0,05 y el contenido en didxido de azufre se ha
modificado desde aproximadamente 1. en los dcidos mezclo~
dos hasta une cantidad despreciable, menor de 100 partes
por millén en el perafin-monosulfonato y menor de 10
partes por milldn en la mezcla del sgitador, estos ma-
teriales ﬁo interfieren con las caracteristicas deseadas

de los productos.
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Después del tratamiento en el agitador durante
aproximadamente 15 minutos, como tiempo total en el que
se incluyen los tiempos de adicidn de los diversos com-
ponentes, a una temperatura de 852 a 9082C, se pulveri=
za la mezcla del agitador a través de boguilles de pul-
verizacién en una torre de secado por pulverizacién en
contracorriente, utilizando una presidn de 28,1 kg/'om2
en las boquillas y pulverizando en glébulos dentro del
intervalo de diametros de 0,5 a 2,5 mm. Se emplea aire
de secado a una temperatura de entrada de 350¢C y a una
temperatura de salida de 909C, y el tiempo de secado me=-
dio de las particulas en el secador de pulverizacidn es
de 40 segundos, Los productos se enfrian en el fondo de
la torre por medio de una corriente de zire de enfria-
niento de tal modo que la temperatura de 1Los grinulos
secados por pulverizncidn desciende & aproximadamente
752C cuando los mismos se retiran de la torre, enfridn-
dose los grénulos durante el tratamiento posterior a
aproximadamente 388C, Se encuentra que el aire que se
incorpora a la mezcla del agitador yue ge pulveriza
para facilitar la atomizacidn contribuye a producir gld
bulos uniformes, de secudo rdpido, jue tienen wna dén-
sidad aparente baje satisfactoria, de aproximadamente
0,2 a 0,4 g/ml, en el intervalo de tameilos de perticu—

la obtenido, comprendido entre 3,36 y 0,105 mm, Bl pro-
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ducto se tumiza para separar cualesquicra materiales

de tamario excesivamente grande y excesivamente peque-
iloy, y los de tamafio excesivamente gramde se reducen en
tamailo y se mezclan con otros productos producidos pos-
teriormente, mientras yue los materizles de tamaiio ex~
ceaivamente pequeiio se recirculan de nuevo a la mezcla
del agitador. Como podria esperarse, el producto secado
por pulverizacidn fabricado arroja aproximadamente los
mismos resultados de andlisis yue la mezcla del agita-
dor, en bLase seca, conteniendo 22" de parafin-monosulfo
2to de sodio, 3 de parafin-disulfonatos y otros para
finsulfonatos superiores correspondientes, 3 de carbg
ximetilcelulosa sddicn, 20 de sulfato de sodio, 3. de
diversos coadyuvantes, 44;. de tripolifosfato pentasddi-
co y 5 de agua. El producto es un detergente de lavan-
deria para servicio severo ,ue fluye libremente, ue 1im—
pia satisfactoriamente lz ropa suciz en una mguina l.va-
dora automitica y deji diclia ropa blanca y con aspecfo
brillante, tunto si los productos texsiles son de algo-
adn, como se se trata ée trjicfos de planchado permaneéen-—
te o0 de tejidos sinbtéticos tules como nylon, D¢cronC:)
y mezcles polidster-algoddn de diversas clages.

Cuutdo, on lugar de puraiin-monosulfonato fa-

bricado por el procedimiento lHoechst, se emplea alecano-

-gwltonato fabricado por 1a reuaceidn de alquenos de lon~
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gitudes de cadena semejantes a las parafinas arriba
descritas, con bisulfito, el procedimiento transcurre
ésencialmente del mismo modo y el producto obtenido

es también un detergente Util para servicio se;ero.

Este es tambien el czs0 cuando en ambos productos con-
giderados se reemplaza el mejorador de tripolifosfato
pentasddico por una mezcla de tal material con nitrilotrig
cetato trisddico, en partes iguales. indlogemente, cuan-
do se modifican los contenidos del ingrediente o ingre-
dientes activos de tal modo yue san 305, 15% y 10X en

el producto final y cuando las concentraciones de los
mejoradores se modifican dentro del intervalo de 20 a
60 (2055, 35 y 60), se obtienen detergentes integra-
les satisfactorios. Por supuesto, cuanto mayores son

los qontenidoa en ingrediente activo y mejoradores, tan-
to mds potente es el detergente.

Cuando se modifica el procedimiento de tal mo-
do yue el calentamiento de la mezcla sulfonato-sulfato
se efectia a 3002C y la disminucién de tamafio de la mige
ma consiste en obtener una pelicula de 0,5 mm de espe=
sor, yue se extionde sobre un secador de tambor, el pro-
ducto Pesultante, cuando se enfria subsiguientemente y
se disgrega en piezas sufilcientemente peyuefias pnré yue
se pueden mezelar, es también Util pare la produccidn

de mezelaa de agltador do alto contenido de sdlidos des~
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tinadas al secade posierior por pulverizacidn. Asimis-

mo, en t2les procedimientos se puede efectuar el seca~

do por pulverizacidn con un atomizador de disco rotato-
rio y flujo en paralelo en la torre de secudo.

En caso de yue las propicdades de flujo del
producto no sean tun satisfactorias como seriz de de-
sear, éste puede tratarse posteriormente por adicidn de
agentes me joradores del flujo tales como talcos, sili-
catos de aluminio, silicatos de aluminio y magnesio, etc.,
usualmente en wn tambor giratorio. dsimismo, si se de-
sea, se pueden:incorp0~ar en tales puntos detergentes no
iénicos adicionales, junto con perfumes inestables al
calor y otros constituyentes sensibvles al secado.

En modificuciones del experimento se ailaden de-
tergentes onionicos y no idnicos en el agitador en lugur
de una parte del paralin-monosulfonatio de socio. ds?, un
tal producto contiene 15 de paralin-monosulfonzto sddi-
co, 5. de dodecilbuncencsulfonato c¢e sodio lineal y 24
de Feodol 45-11, siendo el ultimo un producto de conden-
seeidn de un aloohol praso superior con dxido de etile-
no, siendo la proporcion molar de déxido de etbileno a
alcohol graso superior de 14 a 15 dtomos de carbono
aproximadamente 11:1. Bztc deterygenle es esencialmente
equivalente al bhgado en 220 del p:raiin-monosulfonato

de sodio, pero pogee las ventajas adicionales de lavado
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en agua frie y las propiedades de menor formacidn de
espuma. atribuibles al componente no idnico. Se pueden
afladir agentes reductores de la espuma adlcionales,
BEJEMPLO 2
Se repite el procedimientodel Ejemplo 1, pero
en lugar de producir la mezcla de parafin-sulfonato - sul
fato de sodio en forma constituida por particulas gyue
fluyen libremente después de enfriar la mezcla purifi-
cada de aquéllos, la megzcla de alta tewperatura,a apro-
10 ximadamente 335¢C, ge descarga directlauente en el agi-
tador a través de boquillas de pulverizacioén, contri-
buyendo al calentamiento de la mezcla del agitador en el
interior de déste. Por lo demds se sigue esencialmente
el mismo procedimiento, y el producto obtenido no puede
15 distinguirse del producto del Ejemplo 1,

En modificaciones de este experimento, la meu-
cla de alta temperatura de sulfonato y sulfato se enlria
al menos parcialmente y se incorpora luego como el com-
ponente ingrediente activo-carpga de un detergente ligui-

20 do basado en parafin-monosulfonato. En una variazcidn
mas, se mezela ayuédlla con ingredientes secos para for-
mar polvos detergentes gramilados gue lengan esendial~
mente las mismas formulacionas due leg del Bjemplo 1.
Tales productos son tambidn detergentes dtiles, pero los

25 polvos no poseen propiedades de flujo tan satiefactorias

1.2.74 . - 37 -

Bt s i e nrpine <= Tk 8% e g e b by s



10

15

20

25

1.2.74

como los pgranulos secados por pulverizacidn del ejom—
plo 1, ¥ reyuierrn 1la adicidn de un agente mejorador de
flnjo tal como talco 0 un woterial similur para evitar
la pegajogidad.
lb:(_]_m'. L0 3

Se sipguen los procedimientos del Ejemplo 1,
con la excepcidén de gue no se afiande nada de sulfato de
sodio adicional (excepio el producido durante la neu-
tralizacidn de la mezela dcido sulfdnico-dcido sulfiri-
co)., Bn lugar de-ello, se incluye més tripolifosfato
pentasddico u otgo mejorador. Bl producto obtenido flu-~
ye libremente degun moto bun satisfactorioc como el del
Ejemplo 1, y es un detergente excelente. En una modifi-

cacidn de esto experimento, se adide deido sulfirico

libre adicional, dcido residuzl procedente de otras sec
ciones de la instalacidn de fabricacidn de detergentes,
junto con la mezela dcido sulidnico-deido sulfirico y
se neutraliza con ella, obteniéndose un producto rice
en sulfato de sodio, el cual se forrula después con los
restantes constituyentes para producir un delergente se-
cado por pulverizacidén como el del Bjemplo 1. Las propie-
daden de tal producto son las mismas gue lag del produc—
to del Ejemplo 1, Andlogamente, cuando se sustituye una
oierta proporcidn del sulfuto de s0dio, p.oj., el 204

del mismo, por sulfato de potasio utilizando hidroxido
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de potasio en la operacidén de neutralizacidn, se ob-
tiene un producto ligeramente mis soluble, pero por lo
demés las propiedades de detergencia no se ven afecta-
das sustancialmente, Este es también el caso cuando en
lugar de hidrdxido de sodio o hidréxido de potasio se
emplean carbonato de sodio y carbonato de potasio como
agentes neutralizantes, y en algunos casos se puede ubti~-
lizar también cierta proporcidén del bicarbonato corres-
pondiente.

Se ha descrito la invencidn con respecto a diver-
sos ejemplos y realizaciones especificas de la misma,
pero aquella no debe considerarse limitada a éstog, da-
do que es evidente que los expertos en la técnica po~
drén utilizar sustitutos y equivalentes sin apartarse

del espiritu o alcance de la invencién,

« REIVINDICACIONESD

Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de esta sollelbtud de Patente
de Invencidn en BEspara, por VEINTE afios, son los que se

recogen en las reivindicaciones siguientes:
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12,- Un procedimiento para la fabricacidn de una
composicidn detergentg que contiens un parafinsul-
fonato y un sulfato inorgénico, que comprende producir
un &cido parafinsulfénico o una mezcla de ellos por una

5 reaccibén que produce también Acido sulfirico y da como
resultado dibdxido de azufre y parafina libre presentes
en la mezcla de acldos, neutralizar el &cido parafin-
su;fonlco y el acido sulfurico acompafiante con un hidré-
xido o carbonato alcalino, elevar la temperatura de la

10 meééla neutralizada, que contiene el agua de la neutra-
lizacidn, parafina sin reaccionar y dibxido de azufre,
a un valor suficientemente altc y mantener la mezcla a
tal temperatura durante un tiempo suficiente para separar
por vaporizacién el agua, el diéxido de azufre y la pa-

15 rafina, convertir el producto restante en una forma tal
que una de las dimensiones del mismo sea lo bastante pe=-
quefia para que a la temperatura elevada el agua, el dié—
xido dé azufre ¥ la parafina residuales se separan de
aquél, si existen, mientras que el producto se encuentra

20 en un estado liquido o fluido, y mezclar la mezcla de
parafinsulfonato y sulfato inorgénico en tal estado liqui-
do con otros constituyentes de la composicidén detergente
en un medio acuoso de tal modo que la mezcla-producida
tenga un contenido elevado de sbélidos, y secar tal mezcla

25 Yy éonvertirla en forma de particulas sbélidas que fluyen
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libremente,

28,~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindica-
cién 18, en el que la mezcla de &cido parafinsulfénico
y &cido sulfirico se produce haciendo reaccionar una mez-
cla de parafinas de 16 a 18.4tomos de carbono con did~
xido de azufre en una reaccién de sulfoxidacidén en presen-
cia de un iniciador para tal reaccibén a una temperatura
comprendida dentro del intervalo que va desde aproxima-
damente -502C a +602C, la neutralizacién del fcido se ha-
ce con hidréxido de sodio acuoso, la temperatura a la que
se eleva la mezcla neutralizada es superior a 3002C y se
mantiene dicha mezcla a tal hemperatura durante un periodo
de aproximadamente diez segundos & media hora, la mezcla
resultante, que contiene parafin-monosulfonatos de sodio
mixtos y sulfato de sodio en una relacién en peso de apro-
ximadamente 2:1, se pulveriza & una temperatura de al me~
nos 3002C en forma de gotlbtas, teniendo dichas gotitas
difmetros comprendidos dentro del intervalo de 0,5 mi-
limetros a 2,5 mm, y las particulas resultantes se afladen
a una mezcla de agitador de otros constituyentes de com—~
posicibén detergente que tiene de 65 a 75% de sblidos y tie=~
ne una composicidn que, a8l secarse, da lugar a un producto
final que contiene desde 10 a 40% de sulfato de sodio, 20
a 30% de sal mejoradora de detergencia selecclonada del

grupo constituido por tripolifosfato pentasbédico, piro-

- 4] -



6.2.76

10

15

20

fosfato tetrasédico, nitrilotriacetato trisbédico, car-
bonato de sodio y silicato de sodio de una proporcidn
en peso Na20:8102 comprendida dentro del inbervalo de
1:1,6 a 1:2,8 y 0,1 a 10% de humedad, se seca por pul-
verizacidén dicha mezcla de agitador em aire de secado a
una temperatura de 200 a 4002C para producir particulas
comprendidas dentro del intervalo definido por los tami~
ces de 0,105 & 3,36 nm de abertura de malle, después de
lo cual las p%rticulas se enfrian a una btemperatura in-
ferior a 4090ibara producir una composicién detergente
iﬁtegral que fluye librenente, y la parafina sin reaccio-
nar y el didéxido de azufre, separados por calentamiento
después de la neutralizacidén del Acido parafinsulfénico
¥ el &eido sulffrico, se recirculan y se utilizan como
sustancias reacbionantes en una sulfoxidacién subsiguien-—
te de parafina.

28,~ Un procedimiento para la fabricacidén de una
composicibdn detergente.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-

cede ¥y con los fines que se han especificado,
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Esta Memoria consta de cuarenta ¥ tres hojas es~

critas a mAquina por una sola cara,
n 4nm
Madrid, 12 FEB. 275

P.A.

Ferncado €2 353531’ v

r.
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