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la invención se refiere a un proce3imiento pa­
ra extraer materiales no tensioactivos 3e soluciones acuo­

sas de tensioactivos aniónicos.

Los procedimientos de preparación de detergen­

tes aniónicos habitualmente dan lugar a un producto que 

contiene agua/detargente aniónico/material no tensioacti­

vo. Es deseable separar tal material no tensioactivo de 

los productos y ésto puede ser conseguido de varios mo­

dos? uno de los cuales es por extracción del mismo con 

disolventes adecuados. Una clase importante de detergen­

tes aniónicos son obtenidos mediante la sulfatación o 

sulfonación de materiales orgánicos. Los ejemplos inclu­

yen alcOhil-sulfatos? alcohil-sulfonatos y alquenil-sulfo- 

natos. Se preparan adecuadamente haciendo reaccionar ole- 

finas o alcoholes de Cg a Cgg' con ácido sulfúrico o tri­
óxido de azufre? o haciendo reaccionar parafinas con dió­
xido de azufre y oxigeno? para formar los correspondien­
tes ácidos sulfúricos o sulfónicos? seguido de neutraliza­
ción de tales ácidos con bases formándose las sales co­
rrespondientes que son detergentes aniónicos. Los produc­

tos principales de tales procedimientos son soluciones 

acuosas de materia orgánica sulfatada o sulfonada.

No obstante? el producto contiene también ma­

terial orgánico que no es tensioactivo. Tal material que 

no es tensioactivo puede ser material de partida sin 

reaccionar y/o puede formarse durante el proceso. Los 

ejemplos de tales materiales no tensioactivos incluyen pa­
rafinas de Cg a Cgo? definas? alcoholes y diversos sub­

productos tales como polímeros y sultonas. Tales materia­

les no tensioactivos pueden describirse también como ma-
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Tales materiales no tensioactivos se separan 

habitualmente por extracción con disolventes hidrocarbu- 

rndos. La extracción tiono lugar habitualmonto doapuós 

de neutralización; ya que pueden formarse cantidades adi­

ciónalos de materiales no tensioactivos durante la reac­

ción de neutralización. Un problema que resulta del uso 

de hidrocarburos como únicos agentes de extracción es

que hay una fuerte tendencia a que se formen emulsiones
í

o geles; lo cual es sumamente indeseable. La formación 

do emulsiones puede evitarse llevando a cabo la extrac­

ción en presencia de diversos compuestos oxigenados ta­
les como alcoholes de peso molecular bajo* por ejemplo 

AIP y cetonas (vóanee las Patentes del Reino Unido 

480.904! y 726.994) . Así pues* en cuanto se refiere a 
extracciones con gasolina/AIP; los productos son un ex­
tracto de material no tensioactivo/gasolina/AIP y un re­
finado de materia orgánica sulfatada o sulfonada/gasoíi- 

na/Aip/agua. Los disolventes pueden ser separados; recu­
perados y vueltos a usar en extracciones posteriores. Sin 
embargo; el problema de usar dos disolventes para la ex­

tracción es que es necesario proporcionar para ellos sis­
temas separados de recuperación de disolventes; lo que 

hace aumentar los costos totales de operación.
La Solicitante ha descubierto ahora que pueden 

usarse cetonas de a C^p; preferiblemente cetonas de 
Cg; en particular metil-isobutil-cetona; o ciertos aceta­

tos; a saber acetatos de alcohilo de a Cg; en parti­
cular acetatos de metilo; etilo e isopropilo; como único 

agente de extracción del material no tensioactivo. Tales

29-ll?-77
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jcetonas y acetatos son buenos agentes de extracción para 

tales materiales, no forman emulsiones, son térmicamente 

estables y pueden ser recuperados con facilidad del ex­
tracto y refinado. El uso de tales cotonas o acetatos co­

mo únicos agentes de extracción significa también que só­

lo un único disolvente ha de ser separado y recuperado 

del extracto y refinado. .
Por consiguiente, la invención se refiere a un 

procedimiento par3 extraer materiales no tensioactivos de 

una carga de agua/materia orgánica sulfatada o sulfon3da/ 
material no tensioactivo, que comprende extraer la carga 

con como único disolvente una cetona de a a una tem­
peratura inferior a 6090, o un acetato de alcohilo de a 

Cg para formar un extracto de cetona o acetato/material no 

tensioactivo, y un refinado de cetona o acetato/agua/mate- 
ria orgánica sulfatada o sulfonada, y opcionalmente sepa­
rar la cetona o acetato del extracto y/o el refinado.

Con objeto de obtener una buena separación de 

la carga en las fases deseadas de extracto y refinado, so 

prefiere que la carga comprenda por lo menos 200% en pe­

so, más preferiblemente entre 300 y 1 .000% en peso do agua 

basado en el peso de material orgánico sulfatado o sulfo- 

nado en la carga. Las cargas adecuadas constan de material 

no tensioactivo y materia orgánica sulfatada o sulfonada, 

en proporciones en peso comprendidas entre 1 :1 0 y 1 0:1 , 

por ejemplo, comprendidas entre 0,25:1 y 2,5:1. La carga 

puede comprender también sales inorgánicas, por ejemplo 
sulfatos alcalinos, alcalino-térreos o de amonio, en can­

tidades variables. La cantidad de tales sales puede estar 
comprendida entre 2 ,5  y 100% en peso, basado en el peso
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-3e materia orgánica sulfatada o sulfonada) pero habitual­
mente está comprendida entre 5 y 20% en peso.

Adecuadamente^ la carga se pone en contacto de 
, preferencia a contracorriente) con una cantidad* compren­

dida entre 20% en peso y 500% en poso) preferiblemente 

comprendida entro 75 y 200% en poso) de cotona o acetato 

por pono do carga. Cotonas muy adecuadas non lau cotonas 

de Cg) en particular la mctil-isobutil-cetona y son ace­

tatos especialmente adecuados los acetatos de metilo) 
etilo e isopropilo. Es importante) en especial en lo que 
se refiere al uso de metil-isobutil-cetona) llevar a ca­

bo la extracción a mía temperatura y a mía dilución ade­

cuadas) ya que a temperaturas altas) altas concentracio­
nes de la materia orgánica sulfatada o sulfonada y altas 
concentraciones de sales inorgánicas) hay una tendencia 
creciente a que la metil-isobutil-cetona disuelva tanto 

la materia orgánica sulfatada o sulfonada como el mate­

rial no tensioactivo) lo que hace necesario una etapa de 
separación adicional para extraer la materia orgánica sul­

fatada o sulfonada de la materia no tensioactiva (véase 

la Patente del Reino Unido 480.940 que propone el uso de 
ciertas cotonas para desalar cargas calientes y después 
extraer la carga desalada con gasolina). De modo adecua­

do) la extracción se lleva a cabo a una temperatura infe­
rior a 603C con una carga constituida por 300 a 1 .000% 

en peso de agua y de 5 a 20% en peso de sal inorgánica) 

basado en el poso de materia orgánica sulfatada o sulfo­

nada. Preferiblemente) la extracción se lleva a cabo a 

una temperatura inferior a 5 0^0 ; más preferiblemente a 
temperatura ambiente. Ya que es difícil separar completa-

Hoja af'm—4—
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mente la materia orgánica sulfatada o sulíonada del ma­
terial no tensioactivo) sin usar un número muy alto- de 

etapas teóricas de extracción! el refinado puede contener 
pequeñas cantidades! habitualmente menores de 5% en peso) 

de material no tensioactivo! basado en el peso de materia 

orgánica sulfatada o sulfonada en el refinado.

El refinado obtenido mediante el procedimiento 

de la presente invención! puede ser usado como tal o pue- 

de¡ ser concentrado para separar del mismo la cetona o 

acetato residuales y una parte del agua! por ejemplo me­
diante destilación.

La presente invención es especialmente adecua­
da para recuperar materiales no tensioactivos de cargas 

obtenidas sulfatando definas de Cg a Cgg! que pueden ser 

definas internas o alfa-definas! con ácido sulfúrico 
en exceso sobre la defina: adecuadamente ácido sulfúrico 

de concentración comprendida entre 75 y 1C0% en peso. Las 

definas pueden ser sulfatadas en presencia de por lo me­

nos 15% en moles de alcohol sobre la defina) como se des- 
cribe en la Solicitud de Patente española I?a 464.544. Los 
ácidos alcohil-sulfúricos resultantes pueden ser someti­

dos a extracción) pero se prefiere que sean convertidos 

primeramente en las sales correspondientes mediante neu­

tralización con bases tales como aminas acuosas) o hidró- 

xidos) carbonatos o bicarbonatos de amonio) de metales 

alcalinos o de metales alcalino-térreos. El procedimiento 

de reacción incluye tambión mía etapa para la separación 
parcial o substancialmente completa de ácido sulfúrico 

sin convertir) por ejemplo)-mediante desacidificación) 

es decir) separación del propio ácido sin convertir) o

77
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_por desalación? es decir separación del ácido en forma 

de mi sulfato inorgánico del mismo? antes de la etapa de 

extracción. El material no tensioactivo presente en ta­

les productos comprende principalmente definas de Cg a 

Cgg sin reaccionar y alcoholes secundarios de Cg a Cgg. 

Tales alcoholes pueden ser formados en el proceso y/o en­

contrarse presentes en la carga que ha de someterse a 
sulfatación. Las cargas adecuadas comprenden alcoholes 

secundarios do Cg a C22 y definas de Cg a Cgg en propor­

ciones on poso comprendidas entro 5 :1  y 2 0:1 ? preferible­

mente entre 7 :1  y 15:1. Tamhión pueden encontrarse pre­
sentes diversos sub-productos polímeros. Además? ya que 

es muy difícil separar la totalidad del ácido sulfúrico 
sin reaccionar por desacidificación y/o por desalación? 

la carga puede comprender asimismo cantidades variables 

de sulfatos inorgánicos? por ejemplo sulfato de sodio. Ha­
bitualmente la cantidad de tales sulfatos inorgánicos es? 
por lo menos? de 2?5% en peso? por ejemplo de 5 a 20% 

en peso? basado en el peso de las sales de ácidos monoal- 

cohil-sulfúricos de Cg a CgQ. Tales sales permanecen en 

el refinado.
Por consiguiente? la carga preferida para usar 

en la presente invención es la obtenida sulfatando con 
ácido sulfúrico una o más definas de Cg a Cgg? facultati­
vamente en presencia de uno o más alcoholes secundarios 

de Cg a Cgg? y neutralizando los ácidos asi formados para 

preparar las sales de los mismos? y en donde el producto 

de la reacción de sulfatación es desacidificado? y/o el 

producto de la reacción de neutralización es desalado an­
tes de extraer la carga con la cetona o el acetato.
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Así pues) la presente invención es especialmente 
adecuada para extraer una mezcla de definas de Cg a y 

alcoholes secundarios de Cg a Cpg, de una carga de agua/ 

sales de ácidos monoalcohil-sulfúricos de Cg a C^g/sulfato 

inorgánico/olefinas de Cg a Cgg/alcohol secundario de Cg 

a Cgg' que comprende tratar la carga con* como único di­
solvente) una cetona de C^ a C-^ a una temperatura infe­

rior a 60BC) o un acetato de alcohilo .de C^ a Cg) para for­

mar un extracto de cetona o acetato/ olefinas de Cg a C^^/ 

alcoholes secundarios de Cg a Cgg, y un refinado de ee- 

tona o acetato/agua/sales de ácidos monoalcohil(secunda- 

rio de Cg a (^Isulfáricos/sulfat. inorgánico, separar el 
extracto en una fracción de cetona o acetato y una frac- 

cián de olefinas de Cg a Cgg/alooholes secundarios de Cg 
a Cgg y opcionalmente separar la cetona o el acetato del 

refinado.

La fracción de olefinas de Cg a Cgg/alcoholes se- 
cundari.s de Cg a Cgg, que tanbián puede contener pequsSas 

cantidades de sub-productos polímeros) puede ser recircula­

da a la reacción de sulfatación.

La invención será ilustrada ahora con referencia 

al dibujo que se acompaña) que es un diagrama esquemático 

de un procedimiento según la presente invención.

La carga 1 ) que comprende agua/materia orgánica 

sulfatada o sulfonada/material no tensioactivo) se alimen­

ta a una zona de extracción I donde se trata a contraco­

rriente con la cetona o acetato 2. El extracto 3 obtenido 

que consta de cetona o acetato/material no tensioactivo se 

alimenta a una zona de destilación II donde se separa en 
una fracción de cabeza de cetona o acetato) 4 ) y una frac-
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_ción residual de material no tensioactivo 5 ? que puede 

ser reciroulada a una zona de sulfatación o sulfonación 

(que no se indica) y la fracción de cetona o acetato 4 ? 

puede ser recirculada a la zona de extracción I. El refina- 

do 6 que comprende cetona o acetato/agua/materia orgánica 

sulfatada o sulfonada; se alimenta a una zona de concen­

tración III donde se evapora formando una fracción de ca­

bezas; 7 ; de cetona o acetato/agua y una fracción resi­

dual 10 de agua/nateria orgánica sulfatada o sulfonada.

La fracción de cabeza 7 se hace pasar a un separador don­

de se separa en una fracción de cetona o acetato; 8; y 

una fracción do agua; 9. La fracción do cotona o acetato 
8 puede reoircularse también a la zona de extracción I.

La invención será ilustrada ahora con referen­
cia al Ejemplo siguiente.

20

25

EJEMPLO I

La carga usada se obtuvo por sulfatación de una

alfa-olefina de con ácido sulfúrico; en presencia de

un alcohol secundario de CL-,; desacidificación y neutra-15
ligación con NaOH.

La carga tenia la composición siguiente:

partes en peso
agua

Sal de Na de ácido alcohil(sec. 
de C^/C^)-sulfúrico

definas de
Alcohol secundario de C-14 15

4885

1000
69

759
103

30

29-11-77
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La carga se puso en contacto en una columna que 

comprendía 4 pisos teóricos de extracción! a temperatura 

ambiente? a contracorriente? con 147% en peso? sobre la 
carga? de metil-isobutil-cetona (MIBC). La fase de extrae-

partes en peso 
7570

823

to obtenida tenia la composición:

MIBC - 

defina de 

Alcohol se
14

cundario dé C ^ / C ^

La fase de refinado tenia la composición:

partes en peso
MIBC 2440
Agua 4845
Sal de Na de ácido alcohil(sec. 
de C-^/C-^ )-sulfúrico 1000

NagSO^ 103
defina de C ^  ) 

Alcohol secundario de C-^/c^,. j
5

La fase de extracto se destiló para separar la 
MIBC que pudo ser usada en otras extracciones.

La fase de refinado se evaporó para separar de 

la misma la totalidad de la MIBC y 3447 partes en peso del 

agua.

30

29-11-77

EJEMPLO II

Se repitió el Ejemplo I usando acetato de etilo 
(142% en peso sobre la carga).

La fase de extracto obtenida tenía la composi-
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ción:

Acetato de etilo

defina de C-,14

partes en peso 

7414 
821

Alcohol secundario de C ^ / C ^

La fase de refinado que g§ obtuvo tenia la com­
posición:

Acetato de etilo 

Agua

Sal de Na de ácido alcohil(sec. 
de C^/C^)-sulfúrico

NagSO^
defina de C14

partes en peso 

2280 

4845

1000
103

7
Alcohol secundario de )

)

EJEMPLO III

Se repitió el Ejemplo I usando acetato de iso- 

propilo (138% en peso sobre la carga).
La fase de extracto que se obtuvo tenia la com­

posición:
Partes en peso

Acetato de isopropilo 7254

defina de C.14
Alcohol secundario de C ^ / 821

La fase de refinado que se obtuvo tenia la 

composición:
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- ' Partes
Acetato de isopropilo * 2120
Agua 4845
Sal de Na de ácido alcohil(sec. 

Ci^/Ci^)-sulfúrico 1000

^ 2 ^ 4  , : 103
defina de ^ 7
Alcohol secundario de )

.14 15 ) . -

29-11-77
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Los puntos de invención propia y nueva que se 

presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten­

te de Invención en España; por VEINTE años; son los que se 

recogen en las reivindicaciones siguientes:

18.- Un procedimiento para extraer materiales 

no tensioactivos de una carga de agua/materia orgánica 

sulfatada o sulfonada/material no tensíoactivo; que com­

prende extraer la carga con; como único disolvente; una 

cotona de a C^p; a una temperatura inferior a 60SC¡ o 

un acetato de alcohilo de a Cg; para formar un extrac­

to de cetona o acetato/material no tensíoactivo; y un re­
finado de cetona o acetato/agua/materia orgánica sulfata­

da o sulfonada; y opcionalmente la cetona o acetato del 
extracto y/o refinado no tensíoactivo.

28.- Un procedimiento según la reivindicación 
18; en el que la cetona es una cetona de Cg; preferiblemen­

te metil-isobutil-cetona.

38.- Un procedimiento según la reivindicación 

is, en el que el acetato es acetato de etilo o de isopro- 

pilo.

48.- Un procedimiento según una cualquiera de 

las reivindicaciones 18 a 3-? en el que la carga compren­

de de 300 a 1.000% en peso de agua; basado en el peso de 
material orgánico sulfatado o sulfonado.

58.- Un procedimiento según una cualquiera de 

las reivindicaciones 18 a 48;.en el que la cantidad de ma­
teria orgánica sulfatada o sulfonada en la carga está com­

prendida entre 5 y 25% en peso; basado en el peso de la

29-11-77
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68.- Un procedimiento según una cualquiera de 

las reivindicaciones 18 a 5 8? en el que la proporción en 

peso del material no tensioactivo respecto a la materia 
orgánica sulfatada o sulfonada en la carga está comprendi­

da entre 0?25:1 y 2 ?5:1.

-78.- Un procedimiento según una cualquiera de 

las reivindicaciones 18 a 68? en el que la carga comprende 
también un sulfato inorgánico en una cantidad comprendida 

entre el 5 y el 20% en peso? basado en el peso de materia 

orgánica sulfatada o sulfonada.

8s,- Un procedimiento según una cualquiera de 

las reivindicaciones 18 a 7 8? en el que la materia orgá­

nica sulfatada o sulfonada es una o más sales de ácidos 

monoalcohil-sulfúricos de Cg a C22.
9 8.- Un procedimiento según la reivindicación 88 

en el que el material no tensioactivo es una mezcla de 

una o más definas de Cg a C22 y uno o más alcoholes secur. 
darios de Cg a

108.- Un procedimiento según la reivindicación 

98? en el que la proporción en peso del alcohol secundario 

de Cg a Cgg respecto a la defina de Cg a Cg2 está com­
prendida entre 5 :1  y 2 0:1 .

118.- Un procedimiento según una cualquiera de 

[las reivindicaciones 18 a 108, en el que la carga se ex- 
[trae a una temperatura inferior a 508C.

128.- Uh procedimiento para extraer materiales 

]no.tensioactivos de una carga de agua/materia orgánica sul 
fatada o sulfonada/material no tensioactivo.

30

29-11-77
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* Tal y como se ha descrito en la Memoria que an­

tecede* representado en los dibujos que se acompañan y 
para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de catorce hojas escritas a 
máquina por una sola de sus caras.

Madrid* 06. DIO. 1977
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