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DERI VATI VES The present invention relgeseotsgy Process for the production
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short-time sul f Hacheneninderh PRP 861745 astviekiesend/erfatudnigalingies aloich Kurzabitsulfatisggungimit gro-
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exhi bi t ed #an digkejtherzugielien Die apalytischen Untetsenhungen ergabpny datgigse Aulsrgewdhnlichendietzmifie] ef-
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i s desirabl e.seils@s Vawmungm.wn Withrérid! deP$@Gbrungund BhddRrERONERIATzub AdtleiuAg b icht
W Il be used sulfiettdniAnteins due ém Réakfidasprdaakt) ow ng. Accordi ng to known processes,
i ncreasi ng the Einé fMdghehkdit, Ovicht] agifi@® Antellsa lobr@s Verdweriahe e NLabdiysriitdlg iaie Seifeme
use\of solse ersuffierupgsgémisch abauirgrinkro Istinddn DE-©SS36 06 868 bbschriebaNgb tiesenYerlfteatlishohgaeant
on the one haled beedercBerstsliudg |ungeséttigter Fettsfureniedrigalkylester-Sulfonate artfremde Substanzen mit
' Demulgatorwirkung zugesetzt. Empfohlen werden pro 100 Gew.-% sulfoniertem Ester Beigaben von 5 bis 400
Gew.-Teilen Sorbitan- oder Glycerinfettsdureester sowie 5 bis 300 Gew.-Teile eines niedrigmolekularen Alko-
hols.
35 Der vorliegenden Erfindung liegt somit die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung hochsulfa-
, tierter Feitsduren, Hydroxifettsauren und/oder oxalkylierter Hydroxifetts&uren bereitzustellen, welches einer-
./ seits ermdglicht, den Einsatz von L&sungsmitteln, die damit verbundenen Toxizitatsprobleme und den appa-
rativen Aufwand zu vermeiden und welches anderer seits ohne den Zusatz artfremder Stoffe auskommt, die
die anwendungstechnischen Eigenschaften der Endprodukte beeintréchtigen ktnnen.
40 Diese Aufgabe wird durch das Verfahren gem&® der Erfindung geldst, bei dem nach Durchfilhrung der an
sich bekannten Sulfatierung das Reaktionsgemisch, welches neben den sulfatierten Estern auch unsulfatierte
Ausgangsprodukte enthélt, neutralisiert wird und gegebenenfalls nach Abtrennung der Salzsole das neutrale
Estersulfat mit Wasser verdiinnt wird. Nach Zugabe einer dem organisch gebundenen Schwefelséuregehait
&qui- oder submolaren Laugenmenge wird bei Temperaturen zwischen 20 °C und 160°C, vorzugsweise zwi-
45  schen 40 und 90°C die erhaltene alkalische Losung hydrolysiert, wobei sich eine aus unsulfatierten Estern
bestehende, wasserunidsliche Olschicht von der wissrigen Phase, die die erwiinschten sulfatierten Fettsau-
ren enthélt und aus der diese anschlieRend isoliert werden kdnnen, abscheidet.
Vorzugsweise wird das aus der Sulfatierungsreaktion erhaltens, normalerweise neutral eingestelite Ester-
sulfat mit mindestens der halben Gewichtsmenge, weiter bevorzugt der doppelten bis dreifachen Gewichts-
50  menge Wasser, bezogen auf das Gewicht des Estersulfatgemischs, verdiinnt.
Vorteithaft ist ein Wassergehalt der alkalischen Mischung zu Beginn der Hydrolyse von 60 bis 95 Gew.-
%, vorzugsweise 70 bis 90 Gew.-%, bezogen auf die Gesamtmischung.
ErfindungsgemaR kann das gegebenenfalls entsalzte Estersulfatgemisch mit 10 Gew.-% bis 50 Gew.-%
eines bereits hydrolysierten Estersulfats, bezogen auf das nichthydrolysierte Estersulfat, vermischt und an-
55  schlieBend derweiteren Hydrolyse bei Temperaturen von mindestens 20°C unterworfen werden. Die Hydrolyse
kann drucklos oder unter Druck erfolgen.
Geeignete Ausgangsprodukte sind ungesittigte Fettsdureester, gesittigte oder ungesittigte
Hydroxifettsdureester oder die Alkoxylierungsprodukte geséttigter oder ungeséttigter Hydroxifettsiureester
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uent during sulfation, and, on the other hand, as agent to separate off the
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t hé_al kal sone 40UndIo0TC erdizt, bis die lDfuge verbraucht ist und die unsulfatierten Anteile sich in Form der oberen Neu-
fralSischicht abscheiden.

Eine grbRere als dem organisch gebundenen Schwefelséuregehalt &quivalente Laugenmenge ist zu ver-
meiden, da bei LaugeniiberschuB auch der unsulfatierte Ester gespalten wiirde. Diese unerwiinschte Versei-
fung kann durch Zusatz von unterstéchiometrischen Laugenmengen vermieden werden. Wenn das aus der

35  Sulfatierungsreaktion gewonnene Estersulfatgemisch zwischengelagert werden muf, kann es von Vorteil

. sein, bei der Neutralstellung des sauren Estersulfats durch einen geringen UberschuR von Lauge eine alkali-

./ sche Stabilisierung vorzunehmen, um eine unkonfrollierte saure Aufspaltung zu vermeiden. Dieser Laugen-
dberschuf® mu dann bei der spéteren Laugenzugabe berdcksichtigt werden, so daB die zugesetzte Gesamt-
menge dem organisch gebundenen SchwefelsSuregehalt hdchstens &quivalent ist.

40 Wihrend der Verseifungsreaktion wird die je nach Sulfatierungsgrad klare oder milchige wéssrige Lésung des
Sulfatierungsgemischs zunehmend frilber und es scheidet sich schlieflich Ol ab. Die Phasentrennung kann
physikalisch beschleunigt werden, z.B. mittels Zentrifugen oder FullkSrperkolonnen.

Die Zeit bis zum Beginn der Olabscheidung hiingt weitgehend von der Art des Fetts3ureesters, dem an-
organischen Salzgehalt und der Temperatur der Behandiung ab. Wéhrend sulfatierte Ester der primaren Alko-

45  hole bei dem erfindungsgeméBen Verfahren schnell die unsulfatierten Anteile abscheiden, erfolgt die Abschei-
dung bei den sulfatierten Estern zweiwertiger Alkohole langsamer; die letzteren neigen auch stéirker zu einer
bleibenden Aufnahme der Neutral8lanteile. Die Verfahrensoptimierung erfolgtje nach Zielvorgabe im Einzelfall
durch Variation von Temperatur und - {iber die Laugenmenge - des Verseifungsgrades.

Es ist jedoch auch maglich und bisweilen empfehlenswert, einen nur tréige reagierenden sulfatierten Ester

50  mit einem schnellreagierenden Ester, z.B. einem sulfatierten Methylester, zu vermischen. Der zusatzlich ein-
gesetzte suifatierte Ester kann beziiglich der Fetts8urebasis und/oder des Sulfatierunggrades sowohl gleich
als auch ungleich sein.

Die Mitverwendung des im Hinblick auf die nachfolgende Hydrolyse und Phasenfrennung geeigneten Zu-
satzesters direkt bei der Sulfatierungsreaktion, so daR bereits ein Gemisch verschiedener geeigneter Ester

§5 gemeinsam sulfatiert und anschliefend den weiteren erfindungsgeméfen Schritten unterworfen wird, ist vor-
teilhaft.

Das erfindungsgeméfie Verfahren kann in den einzelnen Stufen sowohl diskontinuierlich als auch konti-
nuierlich durchgefiihrt werden. Bei Kurzzeit-Erhitzung der alkalischen Estersulfatisung unter Druck, bei-
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Allgemeine Arbeitsvorschrift lli

o/ 30
A g eines mit konzentrierter Schwefelséure hergesteliten und mit Natronlauge neutralisierten Estersulfats

bzw. Estersulfatgemischs, das bei einem SOs-Gehalt von B %einen Sulfatierungsgrad S, aufwies, wurden mit

400 m! enthérteten kochendem Wasser verdiinnt. AnschlieBend wurde die Mischung auf 80°C gebracht und

eine auf den SO;-Gehalt bezogene dquimolare Menge 45 %ige Natronlauge zugesetzt (Menge C). Nach krif-

35  tiger Durchmischung wurde die alkalische, tribe Fliissigkeit in eine Zentrifuge gegeben und 3 Minuten bei 3000

; Upm zentrifugiert (Martin Christ, Osterode; Typ UJ 3, 330 Waltt). Die weitere Aufarbeitung erfolgte wie unter |.
/ Die Ergebnisse sind in Tabeile ill dargestelit.
Die Herstellung des den aligemeinen Arbeitsvorschriften |, Il und lll zugrundeliegenden Ausgangsmaterials
wird beispielhaft anhand des Olsiuremethylesters beschrieben:

40 538 g Olsauremethylester (Edenor ME Tl 05 der Fa. HENKEL) wurden mit 350 g konz. Schwefels&ure
unter Eiskiihlung (max. 10°C) bei intensivem Rihren innerhaib 1 Stunde sulfatiert. Danach erfolgte zur Neu-
tralisation auf einen pH-Wert von 5 bis 6 und Aufarbeitung die Zugabe von 1876 g einer alkalisch-w&Brigen
Ldsung, die 225 g Atznatron und 120 g Kochsalz enthielt, so schnell wie méglich. Die Temperatur stieg dabei
auf ca. 80°C. Nach dem Stehenlassen der Mischung bei 50 bis 60°C wurde die Salzlésung abgezogen und

45  das erhaltene Estersulfat hinsichtlich Wassergehalt und Sulfatierungsgrad bestimmt {(Ausbeute: 1000 g).

Wassergehalt : 40 %
Gehalt an wirksamer Substanz: 60 %
50 Sulfatierungsgrad: ca. 50 %

Dieses Produkt wurde den Verfahren entsprechend den allge- meinen Arbeitsvorschriften | (Beispiele h,
i), 1 (Beispiele b,c,d) und il (Beisplel a) unterworfen, wobei unsuifatierter Methylester aus der wéRrigen Phase
85  ausgeschieden wurde und der Sulfatierungsgrad entsprechend anstieg.



portance in the reaction of these esters with sulfuric acid or oleumto the
ester sulfates. The reaction may be gRlyisbeghs@4t according to comon

nmet hods. The step of dilution according to the present inven- tion under

t he addition of bases_results in phase sep- aration into an upper, oily
phase and a PRlgg@pine ArbeliavorschriithVis o conpr|5|ng the de5|red sulfated fatty
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saponi fi abl e M,@smmg&hp%pggm,ﬁuch as anmoni a and amnes, is pos-
si bl e too. The anount of |ye depends on the desired: portion of sul f at ed
soap and al cohol in the ester sulfate sol u- 6 tion, and can freely be

sel ected et ween a 10% and 100% cl eavage of the ester sulfate. The al kal
treatnent in the presence of |arger anmounts of water according to the
present invention nearly ex- clusively results in a saponification of the
fatty acid ester sulfate. If at all, hydrolysis of the unsul fated portions
of the m xture takes place to a negligible extent. The al kaline solution is
heat ed toffa tenperature be- tween [err], preferably between 40 and
90[err]C until the lye is exhausted and the unsul fated portions separate
off ;in formof the upper neutral oil film An anount of |ye larger than the
equﬁvélent to the or- ganically bonded sulfuric acid content is to be

avqi since in case of |ye excess the unsulfated ester woul d be
cleaved t%o Thi s undesired saponification can be avoided by the addition
of sub-stoichionetric anounts of lye. If the ester sulfate m xture obtained
fromthe sulfa- tion reaction is to be stored internediately, it nmay be of
advantage to effect an al kaline stabilization by a slight excess of |ye
when the gcidic ester sulfate is set to neutral, so as to avoid an
uncontrolled a- cidic cleavage. This excess of Iye must be consi dered when
the lye is added later so that the total quantity added does not exceed an
anount equivalent to the or- ganically bonded sul furic acid content. During
the saponification reaction the aqueous solu- tion of the sulfatation

m Xture wwi ch - dependi ng on
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be illustrated by way of the follow ng exanples which are given in the form
of general working instructions | to gp/yads@edBf COrresponding tables.
CGeneral working instruction | A g of an ester sulfate or ester sulfate

m xture, re- spectively, manufactured with concentrated sul furic acid and
neutralized with soda |ye gnd havi1g g, 0g0E€ sultatation [err] at an
[err]-content of B % “E'retndi' | utjeck wrt tr %OOG m soft ¢ned water.
Subsequently, 45% soda bye the anojun ef awch |[was equi fojyagst o t he S03-
content was added (quanBity O . Af @l i ne sol ution
was heated to approxi nefely 50[err canme very
turbid, and finally |ay& s forned. in Dg

unsul fated fatty acid eftdr. The s was obt ai ned
fromthe | ower, aqueousnphase afte (pH = 4) and
common sale. The degr eeeofg sul f at ucts and that of
the end products (S1 an§ S?) are i 29 In exanples h
and i hydrolysis was ca@ri#d out th 45% gptagh Iye an ncent r at ed
amoni a sol ution, re- specﬁli vely. [ ckiing jonstruicgfon Il A g of an
ester sulfate or ester gul ate m x 4 ez Fée-\-‘spectivelﬁ, pgoduced W th
concentrat’®d sul furic aé diand neuf il 6z&d Wi t § soda -y @ d having a
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C, whergby tthe sol uti
Phase seg)ararti on resdyl
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The results are shown in Table Il1I. 10 The manufacture of the starting
mat eri al which builds the basis for I working instructions |, |1,
and 11l is exenplified on the basis (E#@?%gﬂ%%{gi c acid nmethyl ester: 538 g
oleic acid nmethyl ester (Edenor ME TI 05, HENKEL) were sulfated within 1
hour with 350 - g con- centrated sulfuric acid undet ice.cooling (max. 1000

and rapid stirring. Subsequently 1676 g of an gl Rai |ine- aqyeous sol ution
conprising 225 g caudti® spda and 320 g commuh dald {were addgd as quickly
as possi-_ble ig gedgr Lo peutralife the sglgridnite a pHvallue of 5 to 6
and work Tt up.slTotHi sscohnection) the tem erjatuie rose tg 80[err]C. The
m xture was al | &uall tlo &tahd at 50]|to 6[er8]6 quisequent |y tfthe salt
sol ution was refiovkd fan@ t e obtai fed est e il flaffe jwas deterf- nmined with
respect to watep ¢ontlenf apd sul fagation dggiee (ﬁ%rl d: 1,00Q g). Water
content: 4 oo L] 40% Gont ent @f ref fleg¥ ifve substdnce: 60%
Degr ee of sulfaéatg ony . appr. }50% Thi odquet fwas subj gcted to the
processes accorgi rg typ Ehe gener al jwor ki nggi n«stru%i ons | (eqanples h, i),
Il (exanples b, ac,md)} 8ndilll (exdnple a)g l# tjhigs fconnecti dn, unsul fated
nmet hyl ester waS &epar afed|fromt he aqueous fhade "and the sulff atation
degree inerease@ gbrr i neral wirKjng ipqtructiqpil vV According
to the general E)r, i ians lrugi gn I, A g gf ;an legqgr sulfdfgq produced with
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A - ¢ (9) (% * C Da) deic

T e R

2,000 76 78. 3 108
ol ei ¢ acid |s’6ﬂ'r‘ﬂwr“°é'§ter 796 2 ooo 1: 2 51
8.2 9 9 5 Verfahren r Herstellun fatlerf':_ér6 F &3 dl)lydg)ageg&ruregy he lk\éllerter
di ol eate Hvd |f : d oder. 7
84 106 y rox n,g nnzeic bt n e

5 rung un%&gpyi@gﬂﬁt&f oder eséattigten
1,346 2, Oﬂ romfettséu st dlqde lerten gesé ig noderu ten Hyéiro;ufe reestern,
39 71 f Oxet hnduahigslioh bés RaitBhsae thyl “ester

984 2, 000. gegebenenfails Rbb‘@l%nung Sa'fzsole, 6.1 130 41
76 9) Ol eic aci d- vapdohiring 8ssiniitraleh 6de? alRdhsdi stas.ﬁai&@puéteram@mwass&ed 1:1) 1,000
2, 000 10 1: 2. Ofugalid@iner dem organisch gébundenen Schwefelstiuregehalflidchstens Squimélaren Lauﬁ&miéﬁiH

5% h) ol ei c aci ge,nmet hyl ester 1,500 2,000 1:1.33 74. 3
112 145 - Hydrdfye der alk@iSchbiiHPsorgrvei Te%pﬁtﬂram:zvaschdl 20t g [16@°C1 vorzugsweige 51}0
2, 000 1:1.390°C, 74. 3 4.8 106 65 50 68

[err]-content prt Bennurg desitweseptichon ausaichisuifatiorien Ausgacgserpdulibesieherden Blphase van derf
the start®ng proditbechuifatigtien Fettsurpn enthgifpnden wéserigep Peaseaor ki ng i nstruction ||

Charge  H20- - leolierupg deshqghgylfatiertendigisiu@H 459 Unsul f.  S1 sz (g)

?Cé;i \Lt/l on A lH ZQI r}én%gtt.h %/Qr ch 1 éag)lrch eke nzelgl dal3 ﬁ%%ergu@l?%%es e@z—f
nfalls en de ew en

83,6, 8.2 oy 3 e " ot 2 Ez

iy A i ! '°' ge 0 2"(‘)”(')'8 1:2.00 80.0

16 68 3. \Eﬁahren?ﬁcld)hspruch 1 oder2, dadurch gdkeBf¥gichnet, daf, dafbutrale, gégeﬁ’en@ﬂalls 8ﬂs&ﬁte

4.8 11 Estefsilifatgemfsth mit deD ddppil@n bio trbitabenBeividhtsrhengdWakiser hegogon akiast Gemieht O

an aver age wat ales SulfatiMsgafmscﬂsevesﬂmttVidng product of 40% Tabl e I Il General

wor ki ng igstruction III Chardg Ratio[err] - g
addi tion [e+r ]Ve e erAg: che1 bis 3, dadurch geke ich a derWasserg er alka-
(9 * B lls%en Mlschunng @r@ rolyse SO:PIS 3w-3§, en a dg Gesamtml_si_@ Jd betrigtz 8

50 88 *[ erf]] Vet HacPdieRY. eFQusn}.’u%QHéi' el %&énﬁfeuchﬁbt b Gof WadddfgeliR W& alka-

cont ent 03‘; t e | 3dndh MisEHing2u® t6ly2670 bis 9 ézogel auf die Gesamtmischung, betréigt.

—/
Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB das gegebenenfalls entsalzte
Estersulfatgemisch mit 10 Gew.-% bis
50 Gew.-% , bezogen auf das nicht hydrolysierte Estersulfat, eines bereits hydrolysierten Estersulfats ver-
mischt und anschlieBend der weiteren Hydrolyse unterworfen wird.

35
7. Verfahrerinach einemder Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Hydrolyse des Estersulfats
/ unter Druck erfolgt.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, da es sich bei den eingesetzten
40 Fettsédureestern bezishungsweise Fettsdureesterderivaten um Ester niedrigmolekularer, wasseridslicher
ein- und zweiwertiger Alkohole handelt.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daR die ungeséttigten Fettséure-
ester im Gemisch mit geséttigten Fettsdureestern eingesetzt werden.

% 10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daR bei Einsatz eines Gemisches
verschiedener Ester in die Sulfatierungsreaktion undfoder die Hydrolyse die Ester beziiglich Fettséure-
basis und/oder Sulfatierungsgrad gleich oder verschieden sein kénnen.

o0 11. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daR die eingesetzten Fetts&u-

reester im wesentlichen frei sind von Fetts&uren.

12. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB die in der Hydrolysestufe
eingesetzten sulfatierten Fettsdureester im wesentlich frei sind von Aufspaltungsprodukten.

85 13. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daf die Hydrolyse mit starken
und/oder schwachen Basen durchgefiihrt wird.

—



Charge . H20- Rati o H20- S03 NaOH, 45% Unsutf—ter+1+—-&)

addition A:[err] content (% = (O)gposssorsehd) (%N ( :
(9% * B C D a)oleic acid nethyl ester - g l"!ﬂsm,ﬂu El,
60 8.2 90 108 57 78 *H20-content prxOrct O S

relative to gha"gﬁerage wat er content of the starting product of 40% CL

Al MS1 P , ' ' . '
hydroxy fatt ;’ ngfﬁiﬁﬁ;hg gg?%ﬁ%gmﬁlﬁ%x%&y% gi% é/ h@ﬁi@%%'d% _ﬁ‘tagrxélck:)tﬁagérdﬁ‘?derg(ygﬁluy
the folloying st QQ&fatatio%s fitel Rilly &lds HiRR A Cflurdsatihtéd ﬁ\ﬁ{ogflrlé@”é@ig Qdters &Makor

rated or unsat ur a1 Shiktd bibaturdléd HdrSa ity 3ci@bdtérs, OF  0Xa | at e
saturated or unsatpgdtii2gonldyHb R%Mich mixtue, aCi d esters, - neutralization of the

reaction m xtur e,- optioRfilly isébartibryof GRPAMenit i On of the brine, - dilution of the
neutral or al kal i-rutish éfithel nedtfalior@ikalind stabilfzed dsfek sulfie with wadrer , - addi tion of

| ye the awount of- addiiionlof Ipd therameun ofiwhish a epeinirh & lequiroldr lireth@organivallybbhdgd Sutfmibadid
sulfuric acid coreateit, - hydrol ysis of the al kaline solution at

t enper at ur es bet weigdiolysisrof finealkeling eajtion atte@peratueet betwérny20%0Cand 4603Q) [prefarghiy 40 to 90°C,
separ ati on of t he setaratiphef the oilxpiagswhioh Bubstaptialivdonsistaobnesisulfated stprtingarodydiifitm the@qu-
starting product ePppHRsahich gerersees thnfighly suifafed fattvatidsr i ses the highly sul fated
fatty aci ffs, - i sdeRtionahthehighipsulfptedpimacds| fated fatty acids. 2. The process
A0COT 11910 26! Skl GLEAR ol Ml DRl S8 e ot
de._sgl%-”at ed est Efxtu?eu effe th B tast et of t eﬁ%&?&&ﬁ . tw;oﬁ e% ofthgsiul bt n
wei amount O er, relative to the I ght of the sultatatron m xture.
3. -;Pe prgcess according to clains 1 or 2 wherein the neutral, optionally
desdal i nat ed @st The pateéscdeeordiigid tidims 1 8r ZivHeteinable neufrd), opitionblly @edatinated ieftbrasulfdfecmixture
wei ght anount ofs diluted@th daiblettq tripletheweightarhauntiofeatenselative todlie weipbt of thi Swi@atdnaixture.
m x- ture. 4. The process according to any one of clains 1 to 3 wherein the
wat er cont entd off"& MeeesH qeenrginado ARvane pictais tia @ whergn e wetpr eantent o theylkalse yrixtuge at
anounts tgs 60 t Bredsaianingof the Rydeolysly amqupts tq 0 19 B%swi. felaliye i e tolsl maE: by ocess

according to 5?n¥heo&8ce&f ac&lr@r\grﬁ a_r?y oth olﬂblaims 1 to 4 wherein the water content of the alkaline mixture at
the beginning of the hydrolysis amounts to 70 to 90%-wt, relative to the total mixture.

6. The process according to any one of claims 1 to 5 wherein the optionally desalinated ester sulfate mixture
Y 30 is mixed with 10 to 50%-wt, relative to the nonhydrolyzed ester sulfate, of an already hydrolyzed ester
sulfate and subsequently subjected to further hydrolysis.

7. The process according to any one of claims 1 to 6 wherein the hydrolysis of the ester sulfate is carried

cut under pressure.
35 )
_ 8. The process according to any one of claims 1 to 7 wherein the used faity acid esters or fatty acid ester
‘\/ derivatives, respectively, are esters of low-molecular, water-soluble, mono- or bivalent alcohols.
9. The process according to any one of claims 1 to 8 wherein the unsaturated fatty acid esters are used in
o admixture with saturated fatty acid esters.

10. The process according to any one of claims 1 to 9 wherein in case of using a mixture of different esters
in the sulfatation reaction and/or in the hydrolysis, the esters may be the same of different with respect
to the fatty acid bases and/or sulfatation degree.

4 11. The process according to any one of claims 1 to 10 wherein the fatty acid esters used are substantially
free from fatty acids.

12. The process according to any orie of claims 1 to 11 wherein the sulfated fatty acid esters used in the stage
of hydrolysis are substantially free from cleavage products.

13. The process according to any one of claims 1 to 12 wherein the hydrolysis is carried out with strong and/ or
weak bases.

55 Revendications

1. Procédé de préparation d’acides gras hydroxylés et oxalkylés, d'acides gras hydroxylés, ou d'acides gras,
fortement sulfatés, caractérisé en ce qu'il comprend les étapes suivantes :

10



wherein the water content of the alkaline mxture at the b m l“ﬁu
hydrol ysis amounts to 70 to 90% w, gpghggdi¥B1t0 the total ﬁ“\m Ilﬂ““sm ‘
process according to any one of clains 1 to vvherel n the optibdnally'

desal i nat ed ester tat to, 50% W rée

at

the non- hydrol yzg; °‘% Bl mlka?e@&ab Rttty B Sidafe o
and subsequently 5 ar}‘ "ﬁh eﬁ 8st’ol ySi 7. The process
according to any_ Q\Bﬁtu j-dgﬂas%; Q%’%\e,g (N the hydrol ysis of the ester
sulfate i3 carri ogybiaet EulthE‘ﬁéﬁUB@sta %?empél&ﬁﬁesa%e@&?%ud' ng to any one
of claims 1 to 7.yRRibRddhe blaforiich@eielsib hypiGhiindside & laenttreh &idh)!ulfﬁ&h&'orﬁaﬁqﬁément
derivatives, respgctively, are esters of |ow nolecu- lar, water-

nono- or bi val ent hyatofeé\dd 18 solulion didifineldf des RmPéraGreOdotipids britre 205t 160¥€, defpratdraticedo 1
to 8 wherein theetsosgt urated fatty acid esters are used in adm xture with
sat ur at edof at ty aséparatishideraisophibe esddntielipmhent @astinge deprabiuinde dégartatysullaiéd'avec 18 prakeTs
1 to 9 wherein iaquemonténautsésragidagrdstmtsdﬁaﬂé,fferent esters 17 in the
sul fat ati on react isdementdbs@cidesigras frsteingntisulfitési s, t he esters may be the sane
of different_wth res ect to t he fatt aC|d base and/or sulfatatlon degr ee.
11. The prockss’ ‘@ d“fﬁ E "Pj Q‘Fg"’F’ﬁT gg
acid est e¥s uself¥ '% é 'ﬂ?'\ Pl geTVF‘E)?H 'T’°é"tsﬂ he: Y ?'8%“""’12" il B?"OE%
according to arPy on@OOST (':Tf a"?nsaf ™ wherein the sul fated fatty acid

est gp/s used gn ﬁrb&d&mgﬁlaoévemﬁdmmet SarBdt&tis&6HB G Thh @ud ¥ mb R debterXuifateBitre,
age products. I1&entddlémddt RERRSaveER Qfoﬁérﬂﬂl poRicRNE)oGHIER thfle @é2a) pEPrappoftQu pelds du mé-
wher gi n t e hydamyedssfatationcar ri ed out with strong and/ or weak bases.

4. Procédé suivant 'une quelconque des revendications 1 & 3, caractérisé en ce que, au début de I'hydrolyse,
la teneur en eau du mélange alcalin varie de 60 a4 85% en poids, par rapport au mélange total.

5. Procédé suivantl'une quelconque des revendications 1 34. earacférisé eh ce que, au début de I'hydrolyse,

% la teneur en eau du mélange alcalin varie de 70 & 90% en poids, par rapport au mélange total.

6. Procédé suivantl'une quelconque des revendications 1 4 5, caractérisé en ce que Fon mélange le mélange
d'ester sulfate éventuellement dessalé & 10% en poids & 50% en poids, par rapport & I'ester sulfate non
hydrolysé, d'un ester sulfate déja hydrolysé et on soumet ensuite le mélange & une hydrolyse plus pous-

U 30 sée,

7. Procédé suivant I'une quelconque des revendications 1 & 6, caractérisé en ce que ['hydrolyse de I'ester
sulfate s’effectue sous pression.

s5 8. Procédé suivant'une quelconque des Mendicat jons 147, caractérisé en ce que, dans le cas des dérivés
_ d'esters d'acides gras ou des esters d’acides gras mis en oeuvre, il s'agit d’esters dalcools mono- et di-
W hydroxylés, solubles dans I'eau, de faible poids moléculaire.

9. Procédé suivant I'une quelconque des revendications 1 a 8, caractérisé en ce que I'on met en oeuvre les
0 esters d’acides gras insaturés en mélange & des esters d’acides gras saturés.

10. Procédé selon I'une quelconque des revendications 1 a 9, caractérisé en ce que lors de 1a mise en oeuvre
d’un mélange de divers esters au cours de la réaction de sulfatation et/ou de Fhydrolyse, les esters peu-
vent étre identiques ou différents eu égard & la base des acides gras et/ou au degré de sulfatation.

4 441. Procédé suivant 'une quelconque des revendications 1 a 10, caractérisé en ce que les esters d'acides
gras mis en oeuvre sont essentlellement dépourvus d’acides gras.

12. Procédé suivant 'une quelc‘onque des revendications 1 & 11, caractérisé en ce que les esters d'acides
gras sulfatés utilisés au cours de I'étape d’hydrolyse sont essentiellement dépourvus de produits de scis-
50 sion ou de décomposition.

18. Procédé suivant I'une quelconque des revendications 1 & 12, caractérisé en ce que I'on entreprend I'hy-
drolyse avec des bases fortes et/ou faibles.

1



