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MEMORIA DESCRIPTIVA
El presente invento se refiere  a un procedimien­

to para la  purificación de los ácidos alquilsulfónicos de 
cadena alqu ílica linea l, de productos brutos de sulfoxida­
ción, en particular de las mezclas obtenidas en la  reacción 
de sulfoxidaeión de parafina lin ea l que, juntamente con los 
ácidos alquilsulfónicos, contienen ácido sulfúrico, agua y 
parafina lin ea l hidrotrópicamente disuelta.

Los ácidos sulfónicos de cadena linea l, especial­
mente aquellos que contienen en la  cadena alquílica un nú­
mero de átomos de carbono de 10 a 20, debido a su óptima 
propiedad tensioactiva, pueden u tiliza rse  ventajosamente 
como emulgentes o cono ingredientes en la  formulación de 
detergentes.

En particular debido a su completa y rápida bio- 
degradabilidad son ú tile s  cono productos que reducen a l má­
ximo los riesgos de contaminación cuando se introducen en 
e l agua de descarga, una vez terminado su empleo, o bien 
e l empleo de las formulaciones que los contienen.

La preparación de los ácidos alquilsulfónicos de 
cadena lin ea l (llamados en adelante simplemente ácidos su l- 
fónicos), puede llevarse a cabo con diversos procedimientos, 
haciendo reaccionar, por lo general, las parafinas lineales 
con anhídrido sulfuroso y oxigeno en presencia de luz u l­
trav io le ta , o de radiaciones gamma, o de ozono, o bien de 
otros iniciadores radicálicos.

En e l medio de reacción puede adicionarse una can­
tidad apropiada de agua, cuya presencia determina una pron­
ta  separación del producto de la  fase parafínica, inhibe



eficazmente la  formación de los ácidos sulfónicos e inpide 
e l ensuciamiento do las paredes de la  lánpara cuando la  reac­
ción está pronovida por radiaciones u ltrav io le tas.

El producto de reacción "bruto está constituido por 
una mezcla homogénea de ácidos sulfónicos, agua y parafinas 
lineales, con un contenido de dichos constituyentes varia- ! 
ble en función de las condiciones con que se lleva a cabo 
la  reacción, s i  bien en la  práctica la  relación nolar entre 
los ácidos sulfónicos y e l ácido sulfúrico formado está 
siempre alrededor de 1.

Estos productos brutos deben sonéterse a tra ta ­
mientos oportunos con el f in  do separar un alquilsulfonato^ 
alcalino (generalmente sódico) cualitativamente aceptable 
y la  parafina linea l inalterada para su reciclo a la  reac­
ción.

En particular, e l dato espocifico para e l a lqu il- 
sulfonato sódico requiere que e l contenido de sulfato só­
dico no supere el 6,5% en peso, sobro e l poso to ta l de a l-  
quilsulfonato sódico y sulfato sódico. Dicho de otro nodoj 
por cada 100 moles do alquilsulfonato sódico deben esta r 
presentes no mas do 15 molos do sulfato sódico.

Según una tócnica conocida la  nezcla del produc­
to bruto do sulfoxidación se diluye con un alcohol de bajo 
peso molecular, no soluble en parafinas lineales, como por 
ejemplo el metaño1 y e l ctanol, con el f in  do provocar la  
separación do las parafinas lineales do una fase acuoso-} 
-orgánica que contiene e l alcohol, los ácidos sulfónicos 
y e l ácido sulfúrico.

Luego se neutraliza la  fase acuoso-orgánica con



hidróxido alcalino y generalmente con hidróxido sódico.
Do esto nodo una gran parte del ácido sulfúrico 

se separa "bajo foma do su sal alcalina que se f i l t r a  y 
aparta.

La solución resultante de la  f iltrac ió n , conte­
niendo los de idos sulfónicos bajo foma de sal alcalina so 
soneto a evaporación con recuperación del alcohol que se 
rec ic la  y do los a lquilsu lf o nato s alcalinos, que constituyen 
e l producto acabado.

El procedimiento descrito es económicamente des­
ventajoso sea por la  gran cantidad de hidróxido alcalino re - 
querico cono por la  gran cantidad de hidróxido . alcalino re ­
querido para transformar e l ácido sulfúrico en su sal, asi 
cono por la  pórdida no despreciable de alquilsulfonatos que 
permanecen englobados en el sulfato alcalino precipitado, 
l a  d ificultad  operativa conexa con la  presencia de sulfato 
alcalino en forma de c ris ta les  finísimos, con consiguiente 
posibilidad do incrustación en los tubos y d ificultad de 
filtra c ió n .

En resumen, la  cantidad de sulfato alcalino pre­
sente en e l alquilsulfonato resu lta  aún sensible y superior 
a los lim ites aceptables.

Según o tra  tácnica conocida la  solución en bruto 
de sulfoxidación se calienta a temperatura elevada, con o 
sin evaporación de agua, hasta que se separan dos fases.

La fase pesante, constituida por una solución acuo­
sa de ácido sulfúrico, se decanta a a lta  temperatura y se 
elimina. La fase ligera  contiene lanparafina lin ea l y los 
ácidos sulfónicos.
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La parafina puedo eliminarse do dicha fase lig e ­
ra  mediante dilución de data con un disolvente orgánico in­
miscible o poco miscible don las parafinas lineales, pero 
miscible con los ácidos sulfónicos, como los alcoholes me­
tálico y e tílic o . Luego so procede a la  neutralización de 
los ácidos sülfánicos, despuós la  separación de las parafi­
nas lineales y la  recuperación del disolvonto orgánico. ¡ 

Si bien en este caso no se obtienen rosultados 
completamente satisfactorios, sobretodo porque e l empico 
do temperaturas elevadas comporta, invariablemente, una 
c ie rta  descomposición de los ácidos sulfónicos y, consi­
guientemente una reducción de la  calidad tanto del producto 
acabado como do las parafinas lineales destinadas a l roc i-icío . !

Otra tócnica conocida provoo la  adición a l pro­
ducto bruto de la  sulfoxidación de un alcohol elegido en­
tro los que tienen un número do átonos de carbono superior 
a 4 y generalmente de 5 a 12.

De esto modo una gran parto dol ácido sulfúrico 
contenido en el producto bruto so separa como fase acuosa, 
mientras que la  fase orgánica contiene los ácidos sulfó-  ̂
nicos, e l alcohol, las parafinas lineales inalteradas y can­
tidades menores do agua y do ácido sulfúrico. Esta fase or­
gánica se somete a tratamientos particulares para la  sepa­
ración del alcohol y do las parafinas lineales dostinadas 
a l rocíelo y para la  recuperación de los ácidos sulfónicos, 
que constituyen el producto acabado, generalmente en forma 
do sa l sódica.

La tócnica que preveo e l empleo de los alcoholes



para reducir e l contenido do ácido sulfúrico en e l producto 
"bruto de la  sulfoxidación, conporta inconvenientes no des­
preciables .

En efecto, la  presencia de ácidos fuertes a la  
temperatura con que so Opera puede dar lugar a la  transfor­
mación de dichos alcoholes en definas, con la  párdida con­
siguiente do disolvente alcohólico y necesidad de purifica­
ción de óstas antes del reciclo.

Por o tra  parte resu lta  c r itic a  la  separación do 
los alcoholes do punto de ebullición mas elevado de las  pa­
rafinas lineales.

Por o tra parto la  presoncia do alcoholes en las 
parafinas lineales de reciclo es Indeseable por cuanto in­
te rfie re  negativamente sobre el rendimiento de sulfoxida­
ción y determina la  formación de subproductos indeseados.

La tdcnica que comporta e l empleo de los alcoholes 
es honerosa ya sea por e l empleo de disolventes costosos, 
cono por e l gasto de energía ligado a las condiciones ope­
rativas requeridas para la  recuperación do los propios alco­
holes, a s i cono la  destilación azeotrópica que comporta e l 
consumo do sensibles cantidades do vapor.

Constituye por consiguiente e l objeto de la  pre­
sento invento un procedimiento sencillo y económico conve­
niente que permito la  separación cuantitativa, o práctica­
mente cuantitativa, do ácidos sulfónicos con elevada pure­
za do los productos brutos respectivos de sulfoxidación.

Este procedimiento consiste, esencialmente, en 
adicionar a un producto bruto de la  sulfoxidación do las 
parafinas lineales conteniendo do 10 a 20 átomos de carbono



por lo menos un ótcr a lifá tico  no cíclico, con una tempe­
ratura do ebullición in ferio r a 150^0, con e l f in  do provo­
car la  separación do una fase pesante constituida esencial­
mente por e l ácido sulfúrico en solución acuosa, por una 
fase ligera  acuoso "orgánica conteniendo los ácidos sulfó- 
nicos, e l ótor y ias eventuales parafinas lineales presen- 
tos en dicho producto bruto, en separar las dos fasos y re-? 
cuperar e l ótor y los ácidos sulfónioos de la  fase acuoso" 
-orgánica.

Según ol procedimiento del presente invento pue­
den tra tarse  los productos brutos de sulfoxidación ta l  cual, 
o bien los parcialmente concentrados, y tanbión los despro­
vistos parcialmente o totalmente do las parafinas lineales.

Mas concretamente la  mezcla de producto bruto de! 
sulfoxidación, desprovista del anhídrido sulfuroso y dos- 
puás de una eventual evaporación dol agua, se mezcla con 
almenos un ótor alifátioo no cíclico, con punto do ebu lli­
ción inferior a 150-C, en cantidad do 100 a 500 partos en 
peso, por cada 100 partos en poso de ácidos sulfónioos con­
tenidas en dicha mezcla.

Alternativamente se adiciona e l ótor a los pro­
ductos brutos do sulfoxidación de los que se ha separado 
proviamento las parafinas lineales, por ejemplo modianto 
tratamiento con alcohol metílico o e t í l ic o .

Si bien en esto caso se u tiliz a  una cantidad de 
óter do 100 a 500 partes en peso por cada 100 partes en pe­
so de ácidos sulfónioos contenidas en la  mezcla de producto 
bruto.

Entro los ótoros se pueden u ti l iz a r , ventajosa-
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mente, el éter d iotilico , el éter dipropilico, el éter dibu- 
t i l ic o , e l éter diisopropilico, el éter diisobutílico o los 
éteres nixtos cono el metilbutilico, el mctilpropilico y 
otros, solos o en nezcla. Es inportante que ol contacto en- 

5. tro e l étor y la  mezcla do producto bruto de sulfoxádación
so produzca a temperaturas inferiores a las do obullicién 
dol éter.

En general se opera a temperatura dol ambiente 
(20-25° C) o superiores y, do preferencia, entorno a 40-609(3, 

10. evontualmonto bajo ligera presién (2-3 atmósferas) con ol
fin  de evitar la  ebullición do los éteres de punto do ebulli­
ción mas bajo.

Estas condiciones garantizan también una más rápi­
da y eficaz separación de las fases.

1$. Separando la  fase pesanto, constituida por ácido
sulfúrico acuoso, la  fase ligera conteniendo los ácidos sul- 
fónicos, el éter y ovontualnento las parafinas linoales, so 
neutraliza con un hidróxido alcalino y lue&o se someto a tra ­
tamiento de recuperación del étor (que viene rociclado), de 

20. las parafinas linoalos y do los ácidos sulfónicos en forma
do alquilsulfonatos alcalinos. Generalmente se u tiliza  el 
hidróxido sódico para la  neutralización.

Considerado ol bajo punto do ebullición do los é- 
toros, su recuperación y su separación cuantitativa do las 

25. parafinas lineales a reciclar, resulta fácilmente consogui-
ble mediante destilación y no comporta problemas de parti­
cular dificultad y costos para el proceso.

Cuando se opera con los éteres de punto de ebu­
llic ión  mns bajo, o cuando se destila a presión inferior a
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la  atmosférica en e l caso de los dieres do punto do ebu lli­
ción mas olevado, se puedo proceder a la  recuperación do ta ­
los dieres sin previa neutralización de los ácidos su ltán i­
cos. La temperatura con que se opera durante la  recuperación, 

5. es, en efecto, suficientemente baja para no provocar la  do-
gradación apreciable de los ácidos sultánicos rosultantos.

Asi pues, sog&i: una forma de realización dol pre­
sente invento se adiciona el i t e r  a un producto bruto de 
sulfoxidacián desprovisto del anhídrido sulfuroso disuelto.! 

10. Se provoca de este modo la  separación de una fase
pesante constituida por e l ácido sulfúrico acuoso y por una 
fase ligera  orgánica conteniendo los ácidos sultánicos.

La base ligera  se neutraliza con hidráxido a lc a li­
no y se somete a destilación para la  recuperación dol átor 

15. y luego a evaporación bajo estrato sú ti l ,  a una presión in­
ferio r a la  atmosférica, para la  recuperación do las  para-' 
finas lineales. Los alquilsulfonatos sódicos so recuperan 
cono productos do fondo y poseen características cualita­
tivas idóneas para el empleo como productos do baso para la  

20. formación do dctorgontos o emulgontes.
Según, otra forma de realización ol producto bruto 

de sulfoxidacián se mozcla con me taño 1 para separar las pa­
rafinas linéalos en ósto contenidas.

La solución notanólica resultante se somete a eva- 
25. poración para la  recuperación dol metanol.

Al residuo a s i obtenido so adiciona é te r para 
provocar la  soparación dol ácido sulfúrico bajo forma do 
solución acuosa.

Dospuós do neutralización do la  faso etérea me-'
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diante hidróxido alcalino, se recupera e l é ter mediante 
evaporación, con la  obtención de un residuo constituido esen­
cialmente por alquilsulfonatos alcalinos.

Los ácidos sulfónicos y alquilsulfonatos alcalinos 
correspondientes obtenidos con la  foiría de realización des­
c rita , so caracterizan por una elevada pureza y, en p a rti­
cular, contienen cantidades suficientemente bagas de ácido 
sulfúrico y por consiguiente de su sal alcalina', con e l fin  
de poder u tiliza rse  en las formulaciones detorgentos ya sea 
en polvo, liquido, o en las formulaciones do emulgentes.

El invento se ilu stra rá  ahora por medio de los ejem­
plos experimentales que no constituyen sin embargo, lim ita­
ción alguna de su esencia.
Ht EHHjQ 1.

A 1000 gramos de un producto bruto obtenido de la  
reacción de sulfoxidación de una mezcla de parafinas linea­
le s, previamente desprovista del anhídrido sulfuroso conte­
nido y con la  composición siguiento: 
ácidos sulfónicos 21,9% en peso
ácido sulfúrico 7,4% en peso
parafinas lineales 30, 0% en peso
agua 40,7% en poso
se adicionan a 20  ̂c 876 gramos do éter e tílico  y se homoge- 
niza la  mezcla mediante breve agitación. Después do decanta­
ción, llevada a cabo a 20-C, se separan dos fases, una pesan­
te constituida por ácido sulfúrico acuoso y una ligera  conte­
niendo los ácidos sulfónicos, las parafinas lineales, e l é ter 
e tílic o , a s i oono cantidades menores do agua y ácido sulfú­
rico . En la  fase ligera  e l contenido do ácido sulfúrico resu l-
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ta  igual a 8,2 moles por 100 molos do ácidos sulfónicos pre­
sentes .

Esta fase ligora se neutraliza con bidróxido sá­
dico y luego se envía a un estadio do evaporación en donde ) 
se recupera e l é ter o tilico .

EL residuo de evaporación conteniendo esencialmen­
te los aiquilsulfonatos sódicos y las parafinas lineales, 
se tra ta  en un evaporador con estrato s ú ti l  para la  recupe­
ración de las parafinas lineales.

El producto del fondo del evaporador contieno 
menos del 1% en peso do parafina. '
EJEMPLO 2.

1000 gramos del producto bruto do sulfoxidación 
del ejemplo 1 se someten a evaporación con separación par­
cia l del agua contonida.

Dospuás do concentración se someto la  mezcla a 
decantación con separación de una fase pesante constituida 
por ácido sulfúrico acuoso y por una fase ligora con la  
composición siguiente: 
ácidos sulfónicos 36,5% en poso
ácido sulfúrico 5*0% en poso
parafinas lineales 49)0% en peso
agua 9)5% en peso

A esta fase ligera  so adicionan 876 gramos do 
á ter n-butilico y despuás do agitación do la  masa se some­
to a decantación.

Estas operaciones se llevan a cabo a 50- C.
De esto modo se sopar.; una fase constituida por 

ácido sulfúrico acuoso y una fase conteniendo los ácidos

i)



sulfdnicos y e l dter, en donde e l contenido de ácido sul­
fúrico os igual a 11,8 moles por cada 100 moles de ácidos 
sultánicos*
EJEMPLO 1.

Se opera como en e l ojomplo 2 utilizando 438 gra­
mos do é te r n-butilico*

En la  fase etérea e l contenido do ácido su lfú ri­
co es do 15 moles por cada 100 moles de ácidos sultánicos. 
EJEMPLO 4.

1000 gramos del producto "bruto do la  sulfoxidacidn 
desprovisto del anhídrido sulfuroso y con la  oomposicidn 
descrita en e l ejemplo 1, se mezclan a 20-25*0 con 500 gra­
nos de metano1.

Se decanta a la  misma temperatura y se separan dos 
fases, una ligera  constituida, esencialmente, por parafinas 
lineales y una pesante conteniendo e l metaño1, los ácidos 
sulfdnicos, e l ácido sulfúrico y e l agua.

La fase pesante vieno sometida a evaporación a 
prosidn in ferio r a la  atmosférica, con ol f in  do separar 
todo ol metano 1 y parte del agua contenida.

EL residuo do la  evaporacidn se separa en dos fa­
ses cuando se enfria a la  temperatura de 20-25* C.

Lías particularmente se sopara una fase pesante 
constituida por ácido sulfúrico acuoso, que se aparta y 
una fase lig era  con la  oomposicidn siguiente: 
ácidos sulfdnicos 64,4% en poso
ácido sulfúrico 11,0% en peso

24,4% en peso
A esta  última fase se adicionan a 50^0 876 gramos

agua
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do é ter n—butilico* realizando a s i la  separación de una can­
tidad adicional de ácido sulfúrico cono fase pesante.

En la  fase etérea e l contenido de ácido sulfúrico 
es igual a 14 noles por cada 100 noles de ácidos sulfónicos.
EJEMPLO 5. j

A un producto bruto de sulfoxidación, desprovisto t 
del anhídrido sulfuroso disuelto y con la  composición s i ­
guiente :
ácidos sulfónicos 29)6% en poso
ácido sulfúrico 10,0% en peso
parafinas lineales 35)6% en peso
agua 24)8% en peso
se adiciona a 20-C 1.100 granos de é ter isopropilico. Des­
pués do decantación y eliminación de la  fase pesante, cons­
titu id a  por ácido sulfúrico acuoso, en la  fase ligera  se 
determina un contenido de ácido sulfúrico igual a 13 moles 
por cada 100 molos de ácidos sulfónicos.
EJEMPLO 6.

5.000 granos de producto bruto do sulfoxidación ¡ 
so mezclan a una temperatura do 20-25^0 con 5.000 gramos do 
notanol, provocando la  separación do las parafinas lineales 
cpmo fase ligera .

De la  faso pesanto contoniendo los ácidos sulfóni­
cos, ol ácido sulfúrico, e l agua y el motanol, so destila  e l 
metanol con la  obtención consiguiente do una mezcla homogénea 
con la  slguiento composición: 
ácidos sulfónicos 40,5% en poso
ácido sulfúrico 12,5% en poso

47,0% en pesoagua
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A 1.000 granos do esta mozcla so adicionan a 
20-25°C, 1400 granos do é ter isopropilico provocando la  so- 
paraciún do ana fase pesante constituida por ácido sulfúrico 
acuoso.

En la  fase ligera  e l contenido do ácido sulfúrico 
es igual a 10,0 moles por cada 100 moles do ácido sulfúni­
cos j
EJEMPLO 7.

Se repito la  prueba del ejemplo 6 operando a 603 c 
en e l tratamiento con átor isopropilico. '

En la  fase etérea e l contenido de ácido sulfúrico 
es igual a 9,6 moles por cada 100 moles de ácidos sulfú- 
nicos.
EJEMPLO 8.

Se rep ite  la  prueba del ejemplo 5 operando a 503 C. 
En la  fase etérea e l contenido de ácido sulfúrico os igual 
a 12 molos por cada 100 molos do ácidos sulfúnicos.
EJEMPLO 9.

A 1.000 granos de producto bruto do sulfoxidaciún, 
desprovisto de las parafinas lineales mediante tratamiento 
con me taño 1 y con la  compos iciún siguiente: 
ácidos sulfúnicos 45; 8% en poso
ácido sulfúrico 14; 1% en peso
agua 40;1% en peso
so adicionan 2.700 gramos de é te r isopropilico a la  tempe­
ratu ra  do 503 o.

En la  fase etérea que se sopara e l contenido de 
ácido sulfúrico es igual a 12 moles por cada 100 moles de 
ácidos sulfúnioos.
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REIVINDICACIONES
Descrito ol objeto del presente Invento y se decla­

ran nuevas y de propia invención las siguientes reivindica­
ciones, con prioridad de la  so lic itud  I ta l i a n a ^  19155 A/77 
del 11 de Enero de 1977.

1 ;-  Procedimiento para la  obtención de ácidos a l­
quilsulfónicos purificados, esencialmente para la  separación 
de dichos ácidos de cadena a lqu ílica linea l do los productos 
brutos de sulfoxidaoión de las parafinas lineales, con 10 
a 2g átomos do carbono por molácula, conteniendo dichos pro­
ductos brutos los ácidos alquilsulfónloos, ácido sulfúrico, 
agua y eventualmente tambión parafinas lineales, caracteriza­
do porque so tra ta  e l producto bruto do la  sulfoxidaoión ¡ 
con, por lo menos, unnótor a lifá tico  no cíclico, con una tem­
peratura do ebullición in ferio r a 150^0, con e l f in  do pro- 
vooar la  separación do una fase posante, constituida esen­
cialmente por ácido sulfúrico acuoso, una fase ligera  acuoso- 
-orgánica contoniondo los ácidos alquilsulfónicos, ol ótor 
y las ovontualos parafinas linoalos? se soparan las dos fa ­
ses y se rocuporan los ácidos alquilsulfónicos do la  fase t 
acuo so-orgánica.

2 . -  Procedimiento, do conformidad con la  reivin­
dicación 1, caracterizado porque preferentemente se opera 
con una cantidad de á ter a lifá tico  no cíclico do 100 a 500 
partes en poso por cada 100 partes en peso de los ácidos 
alquilsulfónicos.

3 . -  Procedimiento, de conformidad con las reivin­
dicaciones precedentes, caracterizado porque para su re a l i­
zación se seleccionan los ótores: d ie tílico , dipropílioo,
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dibutílico , diisopropilico, d iisobutílico , m etilbutílico, 
motilpropílico, solos o en mezcla.

4. -  Erocodimiento, de conformidad con las reivin­
dicaciones precedentes) caracterizado porque en e l tra ta -

5. miento por contacto entro e l óter a lifá tico  no cíclico y el
producto bruto do sulf oxidación se opera a una temperatura 
in ferio r a la  de ebullición del ótor y evontualmento a pro- 
siÓn superior a la  átmosfórica.

5 . -* Procedimiento, do conformidad con las reiv in-
10. dicaciones procedentes, caracterizado porquo On e l tra ta ­

miento por contacto entre e l ó ter a lifá tico  no cíclico y e l 
producto bruto de sulfoxidación se opera a temperatura igual 
o superior a la  ambiento (20-25-0) y preferentemente del or­
den de 40-603 0.

15. 6 .-  Procedimiento para la  obtención de ácidos a l-
quilsulfónicos purificados.

Segán se dosoribe y reivindica en la  presento memo­
r ia  descriptiva que consta de 16 páginas foliadas y escritas 
a máquina por una sola do sus caras.JM.. 1977Madrid, a '

mpc.
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