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s La invencidn se refiere a un procedimiento pa-
ra extraer materiales no fHensicactivos de soluciones acuo-
sag de tensioéctivos aniénicos.

. Toa procedimientos de preparacién de detergen~—
tes anidnicos havitualmenle dan lugar a un producto que
contiene agua/detergente aniénico/haterial‘no tensioacti~
vo.'Es.aeseable separar tal meterial no tensioactivo de
los productos y ésto puede ser conseguido de varios mo-
doss uno de los cuales es por extraccidn del mismo con

. Tt
disolventes adecuados., Una clase imporiante de detergen~
tes anidnicos son obtenidos mediante la sulfatacibn o
sulfonacidn de materiales orgéhicos. Los ejemplos inclu-
'yen alcohil-sulfatos, alcohil-sulfonatos y alouenil~suifo~
natos, Se preparan adecuadamente haciendo reaccicnar ole-
finas o alcoholes de Cg a Cyo0 con dcido sulfirico o btri-
bxido de azufres, o haciendo reaccionar parafinas con dib-
xido de azufre y oxigeno, para forpmar los correspondien-
tes dcidos sulfdricos o sulfénicos: sezuido de neutraliza-—
cibén de tales 4cidos con bases formdndose las sales co-
rrespondientes que son detergentes aniénicos. Los produc-—
tos principales de tales procedimientos son soluciones
acuosas de materia orgédnica sulfatada o sulforada.

No obstantes; el producto contiene tambidn ma-
terial orgénico que no es tensioactivo. Tal material que
no es tensioactivo puede ser material de pertida sin
reaccionar y/o puede formarse durante el proceso. Los
ejenplos dé talesvﬁateriales no tensioactivos incluyen pa-
rafinas de 08 a Cppr olefinas, alcoholes y diversos sub--

productos tales como polimeros y sullonas. Tales materia-

les no tensioactivos pueden describirse tambiédn como ma-
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|_teria orgdnica sin convertir,

Tal?s materiales no tensicactivos se separan
habitualmente por extraccidn con disolventes hidrocarbu-
rados, Lo extraccién tione lugur habitualmonto dogspubs
5 de neutralizacidn, ya que pueden formarse contidades adi-
cionalog de materiales no tensionctivos duranto lu roanc-
cién de neutralizacibén., Un problema que resulta del uso
de hidrocarburos como Unicos agentes de extraccidn es
que hay una fuerte tendencia a que se formen emulsiones
10 o geles; lo cual esisumamente indeSeable. Ia formacidn
de erulsiones puede evitarse llevando a cabo la exirac-
c¢idn en presencie de diversos compuesitos oxigenados ta-
les como alcoholes de péso molecular bajos por ejenrplo
AIP y cetonas (véanse lag Patentes del Reino Unido
15 480,904; y 726,994) . Asi pues, en cuanto se refiere a
extracciones con gasolina/AIPs; los productos son un exe-
tracto de material no tensioactivo/gasolina/AIP y un re-
finado de materia orgdnica sulfatada o sulfornads/zasoli-
na/AIP/agua, Los disolventes pueden ser separados; recus
20 perados y vueltos a usar en extracciones posteriores. Sin
embargos; el problema de usar dos disolventes para le ex-
traccidn es que es necesario proporcionar pars ellos sis-
temas separados de recuperacién de disolventes, lo que
hace aumentar los costos totales de operacidn.

25 Ia Solicitante ha descubierto shora que pueden
usarse cetonas de 04'a GlO’ preferiblemente cetonas de
Cgs en particular metil-isobutil-cetoras o ciertos aceta-
tos, a saber acetatos de alcohilo de Cl a Cgy en parvi-
cular acetatos de metilos ebtilo e isopropilos como nico

30 agente de extraccién del material no tensiocactivo, Tales

29~11~T7
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| cetonas y scetatos son buenos aggntes de extraccidn para
tales materisles, no formsn emulsiones, son térmicauente
estables y pueden ser recuperasdos con facilidad del ex-
tracto y refinsdo. EL uso de tales cetonas o acetatos co-
mo {inicos agentes de extraccidn significs tembién que sb-
lo un fnico disolvente ha de ser separsdo y fecuperado
del extracto y refinado. .

Por consiguiente, la invencidn se refiere s un
procediniento pars egtraer materiales no tensioactivos de
una csrga de agué/materia orginica sulfatads orsulfonsda/
material no tensioactivo, que comprende extraer la carga
con como Unico disolvente una cetona de 04 a ClO 8 una tem-
peratura inferior a 602C, o un acetato de alcohilo de Cl a
06 pars formar un extracto de cetons o acetato/material no
tensiocactivo, y un refinado de cetona o acetato/agua/mate-
ria orginics sulfatsda o sulfonsda, y opcionslaente sepe-
rar la cetona o acetato del extracto y/o el refinado.

Con objeto de obtener una dbuens separscidn de
la carga en las fases desecadas de extracto y refinado, so
prefiere que la carga comprenda por lo menos 2005 en pe-
so, mds preferiblemente entre 300 y 1.000% en peso de agua
basado en el peso de msterisl orgdnico sulfatado o sulfo-
nado en la csrgas. Las cargss adecuadas consten de material
‘no tensicactivo y materis orgdnics sulfatsde o sulfonada,
en proporciones en peso comprendidas entre 1:10 y 10:1,
por ejemplo, comprendidas entre 0,25:1 y 2,5:1. La carga
puede comprender también sales inorgdnicas, por ejemplo
sulfatos alcalinos, alcalino-térreos o de asmonio en can-
tidades varisbles. Lia cantidad de tales sales puede estar

conprendids entre 2,5 y 100% en peso, basado en el peso

e —
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-de materis orgdnica sulfatada o sulfonada, pero habitusl-
mente estd comprendida entre 5 y 20% en peso.
Adecuadamentes la carga se pone en contactos de
preferencia a contrecorriente; con una cantidad compren~
5 | dida entre 20% en peso y 500% en pesos preferiblemente
comprendida entre 75 y 200% en peso, de colona o acetoto
por pomo do cargn. Cobonug muy adecuodas son lap ceotonas
de C63 en particular la metil-~isobutil-cetona y son ace-
tatos especialmente adecuados los acetatos de metilos
10 etilo e isopropilo, Es importante, en especial en lo que
se refiere 2l uso de metil-~isobutil-cetona, llevar a ca-
bo la extraccién a una temperaturz y 2 una dilueién ade-
cuadas,; ya que 2 temperaturas altas, 2ltas concentrecio-
nes de la materia orgdnica sulfetada o sulfonada y altas
15 concentraciones de sales inorgdnicas, hay una tendencia
creciente a que la metil-isobutil-cetona disuelve tanto
la materia orgénica sulfetada o sulfonzada como el mate-—
rial no tensiocactivos, lo que hace necesario una etepa de
separacibén adicional pare extreer la materie orgdnica sule
20 fatada o sulfonada de la materia no tensiocactiva (véase
la Patente del Reino Unido 480,940 que propone el uso de
clertas cetonas paré desalar cargas calientes y después
extraer la cerga desalada con gasolina). De modo adecua-
do, la extraccibn se lleva a cabo a una tempsraturs infe-
25 rior a 602C con una carga constituida por 300 a 1,000%
en peso de agua y de 5 a 20% en peso de sal inorgdnica,
basado en el peso de materia orgédnica sulfatade o sulfo-
nada, Preferiblemente, la extraccibén se lleva a cabo a
una témperatura inferior a 509C, mds preferiblemente &
30 temperatura ambiénﬁe. Ya que es diffcil separar completa-—
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mente la materia orgdnica sulfateda o sulfonade del ma-
terial no tensioactivo, sin usar un ndmero miy alto de
etapas tedricas de extraccién; el refinado puede conbener
pegueﬁas centidades, habitualmente menores de 5% en peso
de material no tensioactivo, basado en el peso de materia
organica sulfatada o swlfonada en el refinado.

El refihédo obtenido mediante el procedimiento
' de la presente invencidms puede ser usado como tal o pue-
de; ser concentrado para separar del mismo la cetona o
acétato regidueles y una parte del agua, por ejemplo me-
diante destilacidn, »

La presente invencidn es especialmente adecua-
da para recuperar materiales no tensioactivos de cargas
obtenidas sulfatando olefinas de Cg a C,,s que pueden ser
olefinas internas o alfa-olefinass con dcido sulfirico
en exceso sobre la olefina,; adecuadamente dcido sulfdriso
de concentracién comprendida entre 75 y 1C0% en peso. Ias
olefinas pueden ser sulfetadas en presencia de por lo me-
nos 15%’en moles de alcohol sobre la olefina, como se des-
cribe en la Solicitud de Patente espafiola N 464,544, Los
dcidos alcohil-sulfiricos resultantes pueden ser someti-
dos a extraccidn, pero se prefiere que sean convertidos

primeramente en las sales correspondientes mediante neu-

| tralizacibn con bases tales como aminas acuosas; o hidréd-

xidoss carbonatos o bicarbonatos de amonio, de metales
alcalinos o de metales alcalino~térreos. El procedimiento
de reaccién incluye también una etapa para la separaciébn
parcial o substancialmente completa de deido sulfdirico
sin convertir,; por ejemplos mediante desacidificacidn,
es decirs separacidén del propio dcido sin convertir, o

7 f
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|_por desalacién, es decir separacién del dcido en forma

de un sulfato inorgdnice del mismo, antes de la etapa de
extraccién, ELl material no tensioactivo presente en ta-
les productos comprende principalmente olefinas de 08 a
022 sin reaccionar y alcoholes secundarios de 08 & Cooe
Tales alcoholes pueden ser formados en el procesc y/o en-
contrarse presenteslen la cerga que ha de someterse &
sulfatacién, las cargaes adecuadas comprenden alcoholes
pecundarios de 08 o Cpp ¥y olefinas de COg a 022 en propoxr-
clonon on pewmo comprondidag ontro 5:1 y 20:1, proforiblo-
mento entre 7:1 y 15:1, Temhidn pueden encontrarse pre.-
sentes diversos sub-productos polimeros., Ademds, ya que
es muy diffcil separar la totalidad del dcido sulfirico
sin reaccionar por desacidificacibén y/o por desalacidn,
la carga puede comprender asimismo cantidades variables
de sulfatos inorgdnicos, por ejemplo sulfato de sodio, Ha-
bitualmente la centidad de tales sulfatos inorgdnicos ess
por lo menoss de 2:;5% en pescs por ejemplo de § a 20%

en pesor basado en el peso de las sales de dcidos monozal~
cohil~sulfiricos de 08 a 020. Tales sales permanecen en
el refinado.

Por consiguiente:; la carga preferida'para usar
en la presente invencién es la obtenida sulfatando con
dcido sulftirico una o més olefinas de Cg & 0,y faculiati-
vamente en presencia de uno o mds alcoholes secundarios
de Cg a C,5r ¥ neutralizando los 4cidos as{ formados para
preparar las sales de los mismoss y en donde el producto
de la reaccibn de sulfatacidén es desacidificado, y/o el
producto de la reaccién de neutralizacidn es desalado an-

tes de extraer la carga cor la cetona ¢ el acetato.
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Asf pues,; la presente invencidn es especialmente
adecuada para extraer una mezcla de olefinas de 08 a 022 y

alcoholes secundarios de C8 a C..» de una carga de agua/

22
sales de 4dcidos monoalcohil-sulfidricos de 08 a Cza/sulfato
inorgéniéo/olefinas de 08 a sz/élcohol secundario de 08

a C,,s que comprende tratar la carga cons como tnico di-
solventes una cetona de C4 a clO’ a una temperatura infe-
rior'a 602Cs o un acetato de alcohilo de Cq a 06’ para for-
mar un extracto de cetona o acetato/ qlefinas de Cg a 022/
alcoholes secundarios de C8va 022: ¥y un refinado de ce-

tona o acetato/agwa/sales de 4dcidos monoalcohil (secunda-

rio de 08 a 022)su1fﬁricos/sulfato inorgénicos separar el

Jextracto en una fraccién de cetona o acetato y una frac-

eibn de olefinas de Cg Coo/aleoholes secundarios de Cg
a 022 y opcionalmente separar la cetona o el acetato del
refinado.

Ia fraccién de olefinas de 08 a sz/élcoholes se-
cundarios de 08 a Chyyr que también puede contener pequelias
cantidades de sub-productos polimeros, puede ser recirculs-
da a la reacceidn de sulfatacidn,

‘ Ia invencidn serd ilustrada shora con referencia
al dibujo que se acompafias que es un diagrama esquemdtico
de un procedimiento segin la presente invencidn,

Ia carga 1, que comprende agus/materia orgénica
sulfatada o sulfonada/material no tensioactivo, se alimen-—
ta a una zona de extraccidn I donde se trata a contraco-
rriente con la cetona o acetato 2, El extracto 3 obtenido
que congta de cetona o écetato/material no tensicactivo se
alimenta a una zona de destilacidén IT donde se separa en

une. fraccién de cabeza de cetona o acetato, 4, y una frac-
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| cién residual de material no tensiocactivo 5, que puede
ger recirculada a una zona de sulfatacibén o sulfonacién
(que no se indica) y la fraccidén de cetona o acetato 4,
puede ser recirculade a la zona de extraccién I. El refinad
do 6 que comprende cetona o acetato/agua/materia orgdnica
sulfatada o sulfonada, se alimenta a una zona de concen-
tracibn III donde se evapora formando una fraccién de ca-
bezas, 7, de cetona o acetato/agua y une fraccién resi-
dual 10 de agua/&ateria orgdnica sulfatada o sulfonada,
La fraccién de cabeza 7 se hace pasar a un separador don-
de ze separe en una fraccidn de cetona o acetatos 8, y
una fraceidn do agua, 9. Ia fraccidn do cetona o acetato
8 puede recircularse también a la zona de extracecién I,
La invencién serd ilustrade ahora con referen—

cila al Ejemplo siguiente.

Ia carga usada se obtuve por sulfatacién de una
alfa-olefina de 014 con dcido sulfirico, en presencia de

un aleohol secundario de C,., desacidificacién y neutra-

15
lizacidén con NaOH,

La carga tenfa la composicibn siguiente:
partes en peso

agua ' 4885

Sal de Na de 4cido alcohil(sec.

de 014/Cl5)-sulfﬁrico 1000
Olefinas de 014 69
Alcohol secundario de 014/015 759
Na2804 , 103
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n la carga se puso en contacto en una columna que

comprendia 4 pisos tebricos de extraceidn, a temperatura

_ ambiente, a contracorriente, con 147% en peso, sobre la

cargas de netil-isobutil~cetona (¥IBC), La fase de extrac-—
to obtenide tenfa la composicidn:
partes en peso
MIBC . : 1570
Olefina de C

l% o an- 823
Alcohol secundario de 014/015 ,

La fase de refinado tenfa la composicién:

partes en peso

MIBC ' - 2440

Agua 4845

Sal de Na de 4cido alcohil(sec.

de C.,/C,c)-sulfirico 1000
14/ 715

N32304 103

Olefina de 014 5

Alcohol secundario de 014/015

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

Ta fase de refinado se evaporb para separar de
la misme la totalidad de la MIBC y 3447 partes en peso del
agua, '

Se repitié el Ejemplo I usando acetato de etilo
(142% en peso sobre lz cargs).

La fase de extracto obtenida tenia la composi-
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| cibn:
partes en peso
Acetato de etilo : 7414
Olefina de Cy, 821

Alcohol secundario de CM_/C15

La fase de refinado que se obtuvo tenfa la com—

posicidn:
partes en peso

Acetato de etilo 2280

Agua : 4845

Sal de Na de dcido alcohil(sec.

de 014/015)-su1fﬁrlco | 1000

Na‘ZSO 4 103
Olefina de C 7

14
Alcohol secundario de 01¢/°15

BIEPLO IXII
Se repitié el Ejemplo I usando acetato de igo-
propilo (138% en peso sobre la carga).
Ia fase de extracto que se obtuve tenia la com~
posicidn:
| Partes en peso
Acetato de isopropilo 7254
Olefina de Cl

4

‘o a | 821
Alcohol secundario de 014/(215 :

'

Le fase de refinado gque se obtuvo tenfa la

‘composicidén:




Acetato de isopropilo V
Agua .

Sal de Na de 4cido alcohil(sec,
de’Cl4/Cl5)~sulfdrico

> |Nays0,

Olefina de C

14

Alcohol secundario de §14/615

29~11-77
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Partes en peso
2120
4845

1000 .
103
7
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REIVIADICACICNES

Los puntés de invencién propia y nueva que se
prgsentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-|
te de Invencién en Espafia, pdr'VEIHTE aficss son los que se
recogen en las reiyindioaciones'siguienfes:

18, Tn procediniento para'extraer materiales
no tensioactivos de una carga de agus/materia orgénica
su}fatada o sulfonada/material no tensioactivo, que com-
prende extraer la carga cons; como Unico disolvente, una
cetona de 04 a C;y» & una femperatura inferior a 602C; o
un acetato de alcohilo de C, & Cgs para formar un extrac-
to de cetona o acetato/material no tensioactivos y un ro-
finado de cetona o acetato/agua/meteria orgénica sulfata-
da o sulfonada, y opcionalmente la celtona o acetato del
extracto y/o refinado no tensioactivo,

22,~ Un procedimiento segin la reivindicacién
18, en el que la cetona es una cetona de 06’ preferiblenecn
te metil-isobutil-cetona,

38,~ Un procedimiento segin la reivindicacién
18, en el que el acetato es acetato de etilo o de isopro-
pilo.

48,~ Un procedimiento segin una cualquiera de
las reivindicaciones 12 a 38, en el que la carga compren-
de de 300 a l.OOO%Ven peso de aguas basado en el peso de.
material orgdnico sulfatado o sulfonado,

58,~ Un prooedimiento segun una cualquiera de
las reivindicaciones 12 a 48, en el que la cantidad de ma-
teria orgfnica sulfatada o sulfenada en la carga estd com—

prendida entre 5 y 25% en peso, basado en el peso de la
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68,~ Un procedimiénto segin una cuélquiera de
les reivindicaciones 12 a 5% en el que la proporcién en
peso del material no tensioactivo respecto a la materia
orgénica sulfatada o sulfonada en la carga estd conprendi-
da entre 0,25:1 y 2,5:1. '

.78,~ Un procedimiento segin una cualquiera de
las reivindicacioneg 18 a 68, en el qué la carga comprende
tabbién wn sulfato inorgdnico en una cantidad comprendida
entre el 5 ¥y el 20% en peso, basado en el peso de materis
orgénica sulfatada o sulfonada,  °

88,~ Un procedimiento segin una cvalquiera de
las reivindicaciones 12 a 72, en el que la materiz orgd-
nica sulfatada o sulfonada es una o mds sales de dcidon
monoalcohil-sulfiricos de Cg @ C22.

8,- Un procedimiento segln la reivindicacién 82
en el que el material no tensioczctivo es une mezcle de

una o rés olefinas de 08 a 022 y uno o mds alecoholes securs

darios de 08 a 022.

108,~ Un procedimiento segén la reivindicacidn

9%, en el que la proporcidén en peso del alcohol secundario

prendida entre 5:1 ¥y 20:1. .
118,- Un procedimiento segin una cuvalquiera de
las reivindicacilones 12 a 1082, en el que la cargz se ex-
trae 2 una temperatura irferior a 502C,
122,~ Un procediniento para extrasr materiales
no. tensioactivos de una cerge de agua/materie orgdnice sul-

fatada o sulfonada/material no tensioasctivo.
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B Tal y como se ha descrito en la MNemoria que an-
tecede, representado en los dibujos que se acompafian y
para los fines qQue se han especificado,

Bota Memoria consta de catorce hojas escrites a
5 méquina por una sola de sus caras.

Lol )

" Madrid, 06.DIC. 1977

29-11-77
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