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Sales de metales alcalinotórreos de ácidos alcohilben 
cenosulfónicos encuentran utilización técnicamente en gran 
extensión para la preparación de concentrados en emulsión 
de agentes biocidas. insolubles en agua, especialmente para 
agentes insecticidas y herbicidas. Los productos emplea—  
dos para este fin deben ser en lo esencial anhidros. La - 
preparación de estos compuestos se efectúa de manera cono­
cida según un procedimiento de 2 etapas. En tal caso, pri 
meramente a partir del ácido alcohilbencenosulfónico, que 
se obtiene según procedimientos habituales de sulfonación 
a partir de alcohilbencenos con aproximadamente 9 hasta 18 
átomos de carbono en los radicales alcohilo, se prepara en 
el medio que contiene agua la deseada sal de metal alcali- 
notórreo, principalmente la sal de calcio. Puesto que has 
ta ahora no se ha hecho posible efectuar la neutralización 
de ácidos alcohilbencenosulfónicos con un hidróxido de me­
tal alcalinotórreo, especialmente con hidróxido de calcio 
o de bario, en ausencia de agua, ésta se realiza en un di­
solvente orgánico que contiene agua, por lo general alcoho 
les inferiores que contienen agua, especialmente isobuta—
nol. A partir de la solución neutra obtenida de los al--
cohilbencenosulfonatos en el disolvente que contiene agua 
se elimina luego el agua y grandes porciones del disolven­
te orgánico por destilación azeotrópica.

Se ha hallado ahora que se puede renunciar a la adi—
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ciÓn de agua, si se realiza la neutralización en presencia 
de pequeñas cantidades de un oxalcohilato.

Objeto de la invención es, por consiguiente, un pro—  
ceñimiento para la preparación de sales de metales alcali- 
notórreos, especialmente sales de calcio, de ácidos aleo—  
hilbencenosulfónicos por neutralización de los correspon—  
dientes ácidos alcohilbencenosulfónicos libres, que consis 
te en que se mezcla una solución del ácido alcohilbenceno- 
sulfónico en un disolvente orgánico con 1 hasta 10, prefe­
rentemente 1 - 5% en peso de un oxalcohilato, referido"al 
peso del ácido alcohilbencenosulfónico, se neutraliza-por 
adición de la cantidad necesaria de un compuesto básica de 
metal alcalinotórreo, y se aísla la sal resultante del áci 
do alcohilbencenosulfónico.

El procedimiento conforme a la invención se realiza - 
por lo general disponiendo previamente el disolvente,aña­
diendo el agente de neutralización y el oxalcohilato,.cal­
lentando a una temperatura de aproximadamente 70°C - 90^0 
y añadiendo luego el ácido alcohilbencenosulfónico. Des—  
puós de terminar la neutralización, lo que puede comprobar 
se por revisión del valor de pll, se aísla por filtración - 
el alcohilboncenosulfonato resultante. La adición Re los 
productos individuales al disolvente orgánico puede efec—  
tuarse tambión en orden de sucesión diferente, pero se pre 
fiere el modo de procedimiento descrito anteriormente.
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Para eliminar el agua de reacción resultante en la - 
neutralización, después de terminada la neutralización se 
separa esta agua, conjuntamente con una parte del disol—  
vente, por destilaciónazcotrónica. Esta destilación pue 
de efectuarse antes o después de la filtración, según que 
el fenilsulfonato haya de resultar en forma sólida o como 
formulación anhidra en el disolvente orgánico.

Como disolventes para este procedimiento entran en *- 
consideración alcoholes inferiores, especialmente iso-.-buta 
nol e iso-propanol, pero tambión disolventes aromáticos.ta 
les como para-xileno, benceno, tolueno.y tambión aceites 
minerales. En el caso de los ácidos alcohilbencenosulfó- 
nicos se trata de los ácidos monosulfónicos de alcohilben 
ceños, cuc tienen en los radicales alcohilo 8 hasta 18 áto 
mos de carbono. Como oxalcohilatos puede empicarse pro—  
dúctos de las siguientes clases de compuestos:

Triglicéridos oxetilados con 20-60 unidades de óxido 
de etileno, preferentemente aceite de ricino con 36 - 40 
unidades de óxido de etileno; alcoholes grasos (C^g-Cg^) 
oxalcohilados o ácidos grasos en cada caso con 4 - 3 0  uni 
dades de óxido de etileno; alcohilfcnoles oxalcohilados - 
con 8 hasta 18 átomos de carbono en las cadenas de alcoba 
lo y 8 hasta 30 unidades de óxido de etileno asi como po- 
lietilenglicolmetileteres o polietilenglicoletiléteres —  
con 1 - 8  unidades de etilenglicol. Como agentes de neu-
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tralización sirven compu.estos básicos de los metales alca- 
linotórreos, preferentemente hidróxido, carbonato u Óxido 
de calcio.

El procedimiento descrito anteriormente ofrece la - - 
ventaja de que en la neutralización se puede renunciar a - 
la adición de agua y de esta manera se ahorra tiempo y ener 
gía.
Ejemplo 1

813 mi de xileno se disponen previamente y se añaden 
con agitación 30 g de Ca(0H)g.. Se agita durante 10 mina—  
tos, se añaden luego 16 g de dietilenglicoldimetilóter y^- 
se calienta a 70°C. En el espacio de 3 horas se añaden —  
luego '250 g de ácido dodecilbencenosulfónico hasta que se 
alcance un valor de pH de 4. La carga es agitada poste-—  
riormente todavía durante 30 minutos y luego se continúa - 
calentando hasta una temperatura interior de 142°C. 'Ént—  
tal caso se separan por destilación aproximadamente 200qml 
de una mezcla de xileno y agua. El contenido de'la reci—  
píente a presión es enfriado a 70°C, agitado posteriormen­
te durante 30 minutos y separado por filtración. Se obtie 
nen aproximadamente 800 g de la sal de calcio del ácido do 
decilbencenosulfónico.
Ejemplo 2

A 100 g de iso-butanol anhidro se añaden 3 g de nonil 
fenol 4- 9 OE (OE) = unidades óxido de etileno y se reúne -
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esta, mezcla con 1 3 , 5  g de Ca(OH)g. Se calienta s. 70°C y 
se anaden con agitación lentamente 93 g de ácido dodecil- 
bencenosulfónico hasta un valor de pH de aproximadamente 
6. Se sigue agitando durante una hora y se separa por fil 
tración la. sal de calcio.

El agua resultante en la neutralización es separada 
por destilación azeotrópica. En total se eliminan en.tal 
caso aproximadamente 72 mi de iso-butanol, que contienen - 
toda el agua. Se obtienen 140 g de dodecilbencenosulfcna- 
to cálcico anhidro (al 70p).
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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:

13.- Procedimiento para la preparación de sales 
de metales alcalinotórreos de ácidos alcohilbencenosulfó- 
nicos por neutralización de ácidos alcohilbencenosulfónico 3 , 
caracterizado porque se mezcla una solución del ácido al- 
cohilbencenosulfónico en un disolvente orgánico con 1 has­
ta 10% en peso de un oxalcohilato, referido al peso del ácj. 
co alcohilbencenosulfónico, se neutraliza por adición do 
la cantidad necesaria de un compuesto básico de metal alca 
linotórreo y se aísla la sal resultante del ácido alcohil­
bencenosulfónico .

23.- Procedimiento de acuerdo con la reivindica­
ción 13, caracterizado porque al disolvente orgánico se le 
añade primeramente el oxalcohilato y el compuesto básico 
de metal alcalinotérreo, y luego se le añade el ácido 
alcohilbencenosulfónico.-

3a.- "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE SALE!i 
DE METALES ALCALINOTERREOS DE ACIDOS ALCOHILBENCENOSULFONI 
COS".



7

15

20

25

16020
JL/

Ts.1 y como ss ha descrito en la Memoria que an 
tecede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de siete hojas escritas a 
máquina por una sola cara.

Madrid, 26.FEB.I980
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