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Sales de metales zlealinotérreos de Acidos alcohilben
cenosulfénicos encuentran utilizacibn +técnicamente en gren
extensibn para le preparacibn de concentrados en emulsién

de agentes biocidas insolubles en agua, espccialmente para

-agentes insecticidas y herbicidas. Los productos emplea—-

dos para este fin deben ser en lo esencizl anhidros. Ia -
preparacibén de estos compuestos se efectlia de manera cono-
cida segin un nrocedimiento de 2 etapas. En tal caso; ari
meramente a partir del 4cido alcohilbencenosulfénico, gﬁe
se obtiene segin procedinmientos habituales de sulfonacidn
a partir de alcohilbencenos con gaproximadamente 9 nasta 18
dtomos de carbono en los redicales alcohilo, se prepsra en
el medio que contiene agua la deseada sal de metal alcali~
notérreo, principalmente la sal de calcio. Puesto cue heg
ta ahora no se ha hecho posible efectuar leo heutraliéacién
de écidos alcohilbencenosulfénicos con un hiéréxido de re-
tal alcalinotérreo, especcialmente con hidréxido de calcio
o de hario, en ausencia de aguz, ésta se realiza en un di-
solvente orgénico que contiene agua, por lo generél alcoho
les inferiores cue contienen aguz, especislmente isobuta——
nol. A partir de la solucibn neutra obtenida de los al-—-
cohilbencenosulfonetos en el disolvente que contiene ague.
ge elimina luego el zgua y grandes porciones del disolven-
te orgdnico por destilacién azeotrdpica.

Se ha hallado ahora gue se puede renunciar a la 2di--
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cibn de agua, si se recliza la neutralizacibn en presencia
de pequeilas cantidndes de un oxaleohilato,

Objeto de la invencibn es, por consiguiente, wn pro--
cedimiento para la preparacifn de sales de metales alcali-
notérreos, especialmente sales de calcio, de dcidos alco--
hilbenceﬁosulfénicoslpor neutralizacibn de los correspon--
dientes dcidos alecohilbencenosulfénicos libres, que cqnsig
te en gue se mezela una solucidn del deido alcohilbenéeép;
sulfénico en un disolvente orgdnico con 1 hasta 10, prefe~
rentemente 1 - 5% en peso de un oxalcohilato, reforido-al
peso del dcido alcohilbencenosulfénico, se neutraliza;pg?
adicidén de la cantidad necesaria de un compuesto bdsico de
metal alcalinotérréo, v se afsla la sal resultante deliégi
do alcohilbencenosulfénico. ' -

Bl procedimiento conforme a la invencidn se realiza ~
por lo general disponiendo previamente el disolvente;\éﬁé-
diendo el agente de neutralizacién y el oxalcohilato;iééQ—
lentando 2 uns tenperatura de aproximadamente 70°C - 9000
y afizdiendo luego el Zcido alcohilbencenosulfénico. Des—-—
pués de terminar la neutralizecidén, lo gue puede comprobar
se por revisibén del valor de pH; se alsla por filtracibn -
el alcohilbencenosulfonato resultante. La adicibn de los
productos individuales 21 disolvente orgénico nuede efec—-
tuarse también en orden de sucesién diferente, pero se pre

fiere el modo de nrocedimiento descrito enteriormente.
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Para climiner el agua de reaccidn resuliznte en la -
neutralizecibn, despuds de terawinade la neutrealizacibn se
separc esta agua, conjuntamente con una parte del disol--
vente, por destilaciédn azcotrdépica. Ista destilacién pue
de efectuarsc antes o después de la filtracifn, segin que
el fenilsulfonzto haya de resultar en forme sélida o como
formlacidn anridra en gl disolvente orgénico.

Como disolventes para este procedimiento entran en ‘-
consideracidén zlcoholes inferiores, especialmente iso-buta
nol e iso-propanol, pero también disolventeseromdticos tz
les como para-xileno, benceno, tolueno y también aceitéé
minerales. Bn el caso de los fcidos alcohilbenceﬁosuif6~
nicos sc treta de los dcidbs monosulfbnicos de alcohilbqg
cenos, cue tienen en los radicales alcohilo § hasta 18 £to
mos de carbono. Como oxalcohilztos puede emplearse wro--
ductos de las siguientes clases de compuestos: ‘

Trizglicéridos oxetilados con 20~-60 unidndes de bxido
de etileno, preferentemente aceite de ricino con 36 - 40
unidades de $xido de etileno; alcoholes grasos (012—020)
oxalcohilados o dcidos grasos en cada czso con 4 - 30 unj.
dades de 6:tido de ctileno; alcohilfenoles oxalcohiludos -

con 8 hasta 16 4dtomos de carbono en las cadenas de alcohi

1o y 8 hastz 30 unidades de 6xido de etileno as{ como po-

lievilenglicolmetileteres o polietilenglicoletiléteres —-

con 1 - 8 unidades de etilenglicol. GComo agentes de neu~
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tralizacién sirven compuestos bdsicos de los metsles alca-
linotérreos, preferentemente hidréxido, carbonato u Sxido
de calcio.

21 procedimiento descrito anteriormente ofrece la - -
vcntajé de que en la neutralizacién se puede renunciar a -
la adicibén de ague y de esta manera se ahorratiempo y enex
gla, l
Ejemnlo ]

813 ml de xileno se disponen previamente y se aﬁ@déq
con agitacidn 30 g de Ca(OH)z.. Se agite durante 10 minu--
tos, se afladen luego 16 g de dietilenglicoldimetiléter y -
se calienta a 7000. En el espacio de 3 horas se aﬁadeﬂ”;-
luego 250 g de écidp dodecilbencenosulfénico haste que:ée
alcance un valor de pH de 4. ILa carga es agitada poste-—-
riormente todavia durante 30 minutos y luego se continﬁé -
calentando hasta una temperatura interior de 142°C. B
tal caso se separan por destilocibén aproximadamente 2€0-ml
de uns meicla de xileno 'y agua. El contenido de la rééi-~
piente a presidn es énfriado a 7000, agitado posteriormen-~
te durante 30 minutog y separado por filtracién. Se obbig
nen aproxizedamente 800 g de la’'sul de calcio del dcldo do
decilbencenosulfénico.

Ejemplo 2
A 100 g de iso~butancl anhidro sé efiaden 3 g de nonil

fenol &+ 9 OE (OE) = unidades 6xido de etileno y se reune -

voqt
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esta mezela con 13,5 g de Ca(OH)Q. Se calienta a 70°C_y
se afiaden con agitacibn lentamente 93 g de dcido dodecil-
bencenosulfbénico hasta un valor de pH de aproximzdamente
6. Se sigue agitando durante una hora y se separa por fil
tracidn la sal de calcio.

El agua resultante en la neutralizacibén es separada
por destilacién azeotrbépica., Bn total se eliminan en.fal
caso aproxinedamcente 72 ml de iso-butanol, que contieﬁén -
toda el agua. Se obtienen 140 g de dodecilbencenosulfcna-

to cdlcico anhidro (al T0:3).
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-~ REIVINDICACIONES -

Los puntoé'de invencidén propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de Invencidén en Espafla, por VEINTE afios, son los que se
recogen en las reivindicaciones siguientes: :

18.- Procedimiento para la preparacidén de sales

de metzles alcalinotérreos de 4cidos alcohilbencenosulfé-

ul

nicos por neutralizacidén de dcidos alcohilbencenosulidnico
caracterizado porque se mezcla una solucidn del acido al-
cohilbencenosulfénico en un disolvente orgdnico con 1 has-
ta 10% en peso de un oxalcohilato, referido al peso del 4cl -
co alcohilbencenosulfdénico, se neutraliza por adicidn de

la cantidad necesaria de un compuesto bdsico de metél alca
linotérreo y se aisla la sal resultante del dcido alcohil-

bencenosulfénico.

H)

28,~ Procedimiento de acuerdo con la reivindica
éidn 18, caracterizado porque &l disolvente organico se le
afiade primeramente el oxalcohilato y el compuesto bésico
de metal alcalinotérreo, y luego se le afiade el dcido
alcohiltencenosulfénico, -

32,~ "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE SALE}
DE METALES ALCALINOTERREOS DE ACIDOS ALCOHILBENCENOSULFONI
cos",
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Tal y como se ha descrito en la Memoria que an

tecede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria constes de siete hojas escritas a

méquina por una sola cara.

Madrid, 26, FEB 1980

Albe Elzgbury
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