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"UN APARATO PARA SULFONAR UN COMPUESTO ORGANICO"

10

La presente invención se re fie re  a la  sulfonación de 

oompuastos orgánicos con trióxido de azufre. El término "su l­

fonación" se u t i l iz a  aquí incluyendo tanto la  verdadera sul­

fonación como la  su lfatación , con arreglo a l uso común en el 

ramo de lo s  detergentes.

La invención proporciona un procedimiento y aparato 

que permite la  sulfonación de compuestos orgánicos dando 

buenos rendimientos de productos sulfonados de gran calidad.

Conforme a un aspecto de la  invención, un procedi­

miento para sulíonar un compuesto orgánico comprende la s  e ta-
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Cas de hacer pasar e l compuesto orgánico en fa s e  líq u id a , t a l  

como aquí se define, en forma de chorro anular l ib r e  desde una 

Zona de presi ón relativamente a lta  a una zona de presi ón re la ­

tivamente baja originando una zona de turbulencia en e l liqu ido, 

e introducir en el centro del chorro anular una mezcla gaseosa 

de trióxido de azufre y gas in erte .

La tran sición  desde la  zonado presión relativamente 

a lta  a la  zona de presión relativamente b a ja  puede venir ía c i -

<*. ; - 
f- / .

lita d a  por un o r if ic io  anular, de modo que el paso del compues­

to orgánico a través del o r if ic io  origina la  zona de turbulen­

c ia  corriente abajo del o r if ic io .

Conforme a otro aspecto de la  invención, un aparato 

para sulfonar un compuesto orgánico comprende: un pasaje dota­

do de un o r if ic io  que lo  divide en mía zona de presión r e l a t i ­

vamente a lta  y una zona de presión relativamente b a ja ; una tobe­

ra  que sobresale, a través del o r i f ic io ,  desde la  zona de pre­

sión relativamente a lta  a la  zona de presión relativamente b a ja ; 

medios para hacer que el compuesto orgánico en fase liqu id a, 

ta l como aquí se define, fluya a través del pasaje desde l a  zona 

de presión relativamente a lta  a la  zona de presión relativamente 

b a ja ; y medios para transportar una mezcla gaseosa de trióxido 

de azufre y un gas in e rte , a través de la  tobera, hasta l a  zona 

de presión relativamente b a ja .

En la  expresión "compuesto orgánico en fase líquida" 

se tien e la  intención de abarcar no solamente lo s  compuesto or­

gánicos que son verdaderamente líquidos en la s  condiciones de 

reacción, sino también la s  soluciones,dispersiones y suspensio­

nes de compuestos orgánicos que sean de carácter esencialmente 

líquido en la s  condiciones de reacción.

Todo compuesto orgánico susceptible de ser sulfonado

y
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por e l trióxido de azufre, estando en fa s e  líquida como a rr ib a  - .

se define, puede ser sometido a l procedimiento y empleado en

el aparato. Entre ta le s  compuesto orgánicos se encuentran lo s  y-,'
' .

alcoholes a l i fá t íc o s  saturados, lo s  alcoholes polih id ricos, lo s  t  

ácidos grasos saturados, la s  d e fin a s  a l i f á t i c a s , lo s  hidrocar- i ' 

buros p o lic íc lic o s  aromáticos y la s  alquilolamidas de ácidos g ra -t

sos. De p articu lar importancia, entre lo s  compuestos orgánicos i y'?* 

que pueden ser salionados por el procedimiento o en e l aparato, 

son lo s  alquilbencenos, en especial lo s  que contienen de 9 a 20 iy';.

átomos de carbono en el grupo alquídico, lo s  alcoholes que con- 

tienen de 5 a .20 átomos de carbono, y lo s  productos de condensa- 

ción de óxido de etileno u oxido de propüeno obtenidos por con- r'v.r'-.
^ / / -.Y../densacion de 1 a 10 moles de oxido de etileno u oxido de propi-

leño con un mol de un oompnesto ta l  como tin alqu ilfenol que con- 

tiene de 8 a 20 átomos de carbono en e l grupo a lq u ílico , o un i:

alcohol o ácido graso que contiene de 9 a 20 átomos de carbono, '

o una alcanolamida de ácido graso que contiene de 9 a 20 áto- 

mos en e l residuo de ácido graso y de 2 a 4 átomos de oarbono i.; 

en el grupo de alcanol. Tambi én son adecuac.as la s  mezclas de .¡..f; 

dos o más cualesquiera de lo s  compuestos arriba citados.

E l trixodo de azufre utilizado como agente de su lfo - 

nación puede obtenerse procedente de diversas fuentes. For ejem- . 

pío, puede ser obtenido por vaporización de trióxido de azufre .'i 

liqu id o, o bien del oleum o de otras fuentes de procedencia. El 

gas in erte  empleado para d ilu ir  e l trióxido de azufre puede ser i'!.' 

a ire , hidrógeno, nitrógeno, dióxido de azufre, dióxido de carbo- .i 

no o cualquier otro gas que sea in erte  en el medio de reacción, 

o mezclas compatibles de los mismos, El término " in e rte " , a p li-  

cado a l gas, quiere decir que no reaccionará con e l trióxido de rl.-: 

azufre, n i con aL compuesto orgánico n i con e l sulfonato. Puede

. ;
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reaccionar con lo s  subproductos. Por ejemplo, e l hidrógeno pue­

de tener un efecto reductor sobre c ierto s  subproductos no desea­

b le s , que puedan tender a decolorar el sulfonato.

Al poner en práctica  e l procedimiento, lo s  componen- 

5 te s  reactivos pueden emplearse en cantidades o proporcionas

ampliamente v ariab les. Ahora bien, para obtener buenos rendi­

mientos de producto sulfonado de gran calidad, se  p refiere  u ti­

l iz a r  e l trióxid o  de azufre en una re lación  molar de 0 ,8 .a 2,0 

por mol equivalente de compuesto orgánico. Asimismo, la  concen- 

10 tración  de trióxido de azufre en ál gas inerte puede ser de

aproximadamente 0,5% a 50,0%, y preferente lente de 5;0% a 20,0%, 

en volumen, basada en el volumen de la  mezcla gaseosa y calcu­

lada a una atmósfera de presión absoluta (1 ata) y a la  tempe­

ratura ambiente. En la  zona de turbulencia, la  re lación  de 

15 mezcla gaseosa y compuesto orgánico está  comprendida p referib le­

mente entre 0 ,5 :1  y 20:1 volumen. Aun cuando e sto s  lím ites  no 

son c r í t ic o s , lo s  mejores resultados se logran llevando a cabo 

e l procedimiento dentro de e llo s .

La temperatura de reacción entre el trióxid o  de azufre 

20 y el compuesto orgánico puede v ariar asimismo entre amplios 

lim ite s . Como la  reacción es exotérmica, h^y que tener cuida­

do de prevenir la  carbonización, que a fecta ría  adver saínente al 

co lor. La temperatura no ha de exceder de 80EC. Los componentes 

reactivos pueden introducirse en lo s  pasajes a l a  temperatura 

25 ambiente, a menos que el compuesto orgánico no esté en fase l i ­

quida a esta temperatura. Cuando el compuesto orgánico es  só­

lido a la  temperatura ambiente, puede ser fundido por medio de 

una disposición de precaldeo, y transportado a l primer pasaje 

a una temperatura elevada que lo  mantenga en forma liqu id a, o 

30 bien puede ser disuelto o puesto en dispersión en un disolven-
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te  o vehículo liqu ido.

En una forma de la  invención, al menos una parte del 

producto de reacción es devuelta a la  zona de presión r e la t i ­

vamente a lta , a f in  de mejorar e l rendimiento global. Es conve­

niente en friar lo s  productos de reacción que se devuelven, para 

prevenir un progresivo aumento de la  temperatura de reacción.

Cuando se devuelve el producto de reacción, éste  pue­

de i r  mezclado congas in erte  (como a ire  o nitrógeno secos), por 

ejemplo, inyectando a ire  en la  tubería de retorno del producto 

de reacción. Las burbujas de gas inerte en el líquido se  d ila­

tan a l desdender la  presión cuando éste entra en la  zona de pre­

sión relativamente b a ja , y aumentan la  turbulencia.

La turbulencia puede ser asimismo acrecentada previendo 

un o r if ic io  de bordes afilad os.

La invención puede llev arse  a la  p ráctica  de diversas 

maneras, y a continuaciónse d escrib irá , a t ítu lo  de ejemplo no 

lim ita tiv o , una forma esp ecífica  de realización  de aquella^ con 

referen cia  a l dibujo esquemático adjunto, que representa una for­

ma de aparato conforme a la  invención, estando en sección  la  par­

te  superior del dibujo, y a mayor escala que la  parte in fe r io r .

El aparato ilustrado comprende un recip ien te de reac­

ción que consta de un primer pasaje 11 dotado de una plan!;a de 

o r if ic io  12 que lo  divide en una zona 13 de presión relativamente 

a lta  y una zona 14 de presión relativamente b a ja . Hay un segundo 

pasaje 15 conectado a una fuente de suministre de trióxido de 

azufre y gas in erte , y que termina en una tobera 16, la  cual so­

bresale ligeramente más a llá  del o r if ic io  17 de la  placa 12. De­

bido a la  presencia de la  tobera 16, e l o r if ic io  17 es anular, y 

de borde afilado para provocar o favorecer l a  turbulencia. Un 

conducto 18 transporta el compuesto orgánico a la  zona 13 de pre—
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alón relativamente s i ta .  En la  zona 14 de prest én relativamente 

baja y a c ie r ta  d istancia de la  placa 12 de o r if ic io  hay dis­

puesto un rompedor de circulación  19) mientras en el conducto 

1 8 , justamente delante (corriente arriba) de su unión con el 

primer pasaje 1 1 , hay dispuesto otro rompedor de circulación t 

20. Los rompedores de circulación pueden ser de una d iv ersi­

dad de formas y constar de una variedad de m ateriales. Son 

adecuadas la s  h élices abiertas y entrelazadas de alambre de 

un metal que no sea atacado por el trióxido de azufre. El í-

objeto del rompedor de circulación  19 es e l de extender la  

zona de turbulencia del compuesto liquido orgánico que sa le  

del o r if ic io  17 en forma de ohorro anular l ib r e .  El objeto '.

del rompedor de circulación  20 se explicará más adelante.

Un depósito 21 contiene trióxido de azufre vapori­

zado procedente de un manantial de origai ta l como lo s  indi­

cados más a rrib a . Una corriente de gas inerte ( ésto es , de 

a ire  seco), derivada de una tubería de suministro de aire. 26 1 :

por medio de una tubería 22, e s  suministrada a l depósito 21 , 

donde arrastra  vapores de trióxido de asufre, entrando la  mez- . t

ola en e l segundo pasaje 15 , donde se mezcla con otra cal idad y ,

de a íre  que entra a través de una válvula 32 , procedente de 

la  tubería de suministro 26. La mezcla gaseosa de trióxido de 

azufre y gas inerte entra luego en la  zona de b a ja  presión 'p".

14 del recip iente de reacción, procedente del pasaje 15 y a ; . j

través de la  tobera 16.

Otro depósito 23 contiene el compuesto orgánico ' i

sulfonable, que es trasladado en fase  líquida por uha bomba 30 '4í'S"

a la  zona 13 de a lta  presión del recip ien te de reacción, por '..gd< 

medio del conducto 18. Desde l a  zona 13 de a lta  presión, e l p

compuesto orgánico pasa a través del o r if ic io  anular 17 en fo r -  *
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ma de chorro anular l ib re , entrando en la  zona óa ba ja  pr-esLón 

14 con una considerable pérdida de carga, con lo  cual crea una 

zona de turbulencia en e l compuesto orgánico d el lado de baja 

presión del rec ip ien te  de reacción, lo  cual da lugar a una 

uniforme mezcla de l a  mixtura de trióxido ¿e azufre y a ire  con 

e l compuesto orgánico. EL afilado borde del o r if ic io  17 refuer­

za l a  turbulencia, y el rompedor de circulación 19 extiende la  

zona de turbulencia, como ya se ha dicho. La sección recta  de 

l a  zona turbulenta es aumentada hacia el extremo de sáLida de 

la  misma, contribuyendo a s í  a disminuir l a  velocidad de c ir ­

culación lin e a l de lo s  componentes reactiv os, y dando tiempo 

a que la  reacción se termine esencialmente en la  zona turbu­

lenta.

Por medio de un conducto 24 puede in trodu cirse, en el 

compuesto orgánico del conducto 18 , una cantidad adicional de 

a ire  u otro gas in erte . Esta introducción de gas in erte  es 

discrecional.Ahora bien, cuando se emplee puede hacerse en 

proporciones hasta de 100% en volumen (calculado a la  presión 

y temperatura del líq u id o ), basadas en e l volumen de líquido 

que se  está  suministrando a l recip ien te  de reacción por el 

conducto 18. Cuando s e  emplea ta l  introducción de gas in e rte , 

e l rompedor de circu lación  20 sirve para subdividir e l gas en 

pequeñas burbujas. Al pasar estas burbujas por e l o r if ic io  17) 

se expanden y aumentan l a  turbulencia. Los productos de reac­

ción pasan desde la  zona de ba ja  presión 14 del recip ien te de 

reacción directamente a una v a s ija  de recogida 25. En esta  ú l­

tima hay una tubería 27 de respiradero o de salid a a la  atmós­

fera  para los gases de escape. Una tubería de retorno o devo­

lución 28 conecta la  v a s ija  colectora a l conducto 18 , de modo 

que a l menos parte de lo s  productos de reacción pueden ser de-

t-
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vueltos por la  bomba 30 a la  zona de a lta  presión 13 del r e c i­

piente de reacción después de pasar a través de un transmisor 

de calor 31 para refrig eración . Un conducto de tema 29 permite 

r e t ir a r  e l producto del sistema a voluntad. Cuando se trab a ja  con 

devolución en a lto  grado, la  temperatura de reacción puede en 

c ie rto s  casos ser totalmente controlada por medio de la  r e f r i ­

geración efectuada en e l transm isor de calor 31. En otros casos, 

cuando s e  n ecesite  más refrig eración , e llo  puede lograrse de 

cualquier modo conveniente como, por ejemplo, encerrando el re ­

cip iente de reacción en una camisa refrigeradora.

E l procedimiento puede llev arse  a cabo de forma con­

tinua o discontinua (par p artid as), y del mismo modo puede em­

plearse el aparato.

S i basta con un grado de s¡.¿fonación relativamente re­

ducido, no hay necesidad de devolver e l producto en proporción 

alguna.

!- '< . "71".'

."b -
) '

i  -

Para trab a ja r con e fic a c ia  se prefieren, en la  zona 

13 de presión relativamente a lta  presiones comprendidas entre 

0,68  ata  y 20,3  ate (atmósferas e fectiv as o manométricas); míen- 

tras  en la  zona 14 de presión relativamente baja se prefieren 

presiones comprendidas entre 0 ,34  ata y 0,68  a te . La pérdida 

de carga en el o r if ic io  17 está  comprendida entre 0,34  y 20,3 7/ .

a te . La pérdida de carga, naturalmente, h ad e ser su ficiente ra­

para propar ció A r  el .grado necesario de turbulencia en la s  oon- 

dioiones de trabajo predominante. La mezcla gaseosa de trióxido / /  

de azufre y gas in erte  es suministrada a la  zona 13 de b a ja  im­

presión a una velocidad, en la  tobera 16 , comprendida entre 

15 m/seg. y una velocidad sónica. El liquido orgánico es su- ; 

ministrado a través del o r if ic io  anular 17 a la  zona 14 de ba­

ja  presión a una velocidad comprendida entre 1 ,5  m/seg. y 150 -

* t;. * c . u
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m/'seg. Aún cuando t a le s  presiones y velocidades no son c r i t ic a s ,  .* 

pueden eleg irse  presiones y velocidades comprendidas entre lo s i  

lim ites indicados, para crear una zona de turbulencia lo  bastan- 'i-  ̂

te  fu erte  para ocasionar la  mezcla uniforme déL trióx id o  de azu i .  

f r e  y e l compuesto orgánico a sulfonar. Las velocidades han de 

e leg irse  asimismo de manera que la  mezcla de reacción no pase 

por e l rompedor ¿e circu lación  19 antes de esencialmente termi­

nada l a  absorción del trióxido de azufre. d

Cuando e l procedimiento y el aparato se emplean de l í  -- 

manera continua, l a  corriente líquida de compuesto orgánico a 

sulfonar se transporta a l recip iente de reacción, y se hace pa- 

sar a través de éste fa s ta  la  v a s ija  colectora 25. Al mismo tiem- 3̂.-*.* 

po, se llev a  la  mezcla gaseosa de trióxido de azufre y gas in er- l'l'ip- 

te  a la  zona de baja pros!, ón 14 del recip ien te de reacción , y se  1  

pone en contacto con el compuesto cr gánico en u:a zona de turbu- 'í' f  f  

len cia  que ha sido estab lecid a a l hacer pasar e l compuesto por 

e l o r if ic io  anular 17 desde la  zona de a lta  presi. ón 13 a l a  zo- 

na de baja  presión 14. Después de recogido el producto en la  vasi-í;. 

ja  25 , a l menos parte de éste y todo e l compuesto orgánico sin  ' , - 

reaccionar que pueda contener se devuelve a la  zona 13 de a lta  

presión por medio de la  tubería 28 desde la  cual se hace pasar -

por medio de una bomba a l conducto 1 8 , y se mezcla con e l com- -;í, 

puesto orgánico procedente del depósito 23 antes de devolverlo 

a la  zona de reaccíóh. Por consiguiente, se está  suministrando n ",-,* 

continuamente a la  zona de a lta  presión del recip ien te de reac- ' 

ción una corriente de producto y compuesto orgánico. Mientras f'f- 

ticn e  lugar la  devolución, se está retirando asimismo continua­

mente el producto por la  tubería de toma 29.

En un proceso continuo es necesario un cuidadoso con- 

tro l de la s  velocidades o lo s  caudales de circu lación , para ase- h ...

-  9 -  ''f"Y



5

lo

15

20

25

30

gurarse de que en ningún momento hay un exceso apreciable o 

importante de trióxido de azufre, que podrá dar lugar a la  ' ,

decoloración del producto.

En un proceso discontinuo, la  oantidad de trióxido ;* 

de azufre presente en el depósito 21 puede a ju starse de modo 

que haya muy poco más de la  cantidad necesaria para e l grado 

conveniente de sulfonación del m aterial orgánico. En tá i caso 

se p refiere  no r e t ir a r  producto de la  v a s ija  colectora 25 por 

l a  tubería 29 hasta haber sido absorbido todo el tr ió x id o  de h' 

azufre. En un proceso discontinuo es conveniente disponer de 

v a s ija s  colectoras duplicadas, recibiéndose en una e l produc- - 

to mientras la  otra es vaciada y preparada para la  operación 

o partida siguiente. <;"

Los ejemplos que siguen ilu stran  aún más la  invención, -d 

En lo s ejemplos, todas la s  partes y porcentajes se entienden en 

peso, a menos que se diga explícitamente otra cosa.

EJEMPLO I

Sulfohación discontinua o por partidas, del t etrapropilenbenceno i':/.;

Una mezcla de 8 5 ;6% en volumen de a ire  seco y 14,4% 

en volumen de vapor de trióxido de azufre producido a base de 

trióxido de azufre líquido estabilizad o se hizo pasar por la  

tobera 16 (diámetro in te r io r , 1,98  mm) del recip iente de reac­

ción a 1,22  a te , donde se mezcló íntimamente oon 2628 gramos ' i  

de tetrapropilenbenceno devuelto, en un período de 25 minutos.

En una proporción de 30% en volumen (medido a la  presión a t-  ; h 

mosférica) del liquido devuelto se inyectó a ire  en la  corrien- :. 

te  líqu ida por e l punto 24, corriente arriba del rompedor de h 

circu lación  20. La pérdida de carga en el o r if ic io  anular 17 , ,

(diámetro in te r io r , 3,18 mm; diámetro ex terio r, 5,20 mm) su­

bió de 1 ,3  ate a 12,5  ate a l proseguir la  sulfonación hasta te r -

10 -
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minar, l a  relación  molar de "trióxido do azufre a tetrapropilen­

benceno era de 1 ,0 5 :1 . La "temperatura en la  zona Re reacción se

mantuvo a unos 54BC.

A nálisis de producto: (%)

Acido tetrapropllenbencenosuli'ónico 97,8

Aceite l ib re  1 ,3

Acido inorgánioo 0 ,9

Color de la  sal sódica 112 K lett

(Color determinado en una solución a l 5% de la  sa l sódica 

del ácido sulfónico, v isto  on una célula de 40 mm. de un colo­

rímetro fo to e léctrico  de KLett-Summerson utilizando un f i l t r o  

azul na. 42) .

EJSÍPLO II
Sulfonación discontinua de tetrapropilenbencono.

Una me zcla de 87,90;.'' en volumen de a ire  seco y 12,10% 

en volumen de vapor de trióxido de azufre obtenido de trióxido 

de azufre líquido estabilizado se hizo pasar por la  tobera 16 

(diámetro in te r io r , 13,9  mm) dél recip ien te de reacción a una 

presión comprendida entre 0,75 y 0,95 a te , donde se mezcló ín­

timamente con 182 kg de tetrapropilenbenceno devuelto en fase 

líquida en un período de 1 hora y 35 minutos. La oantidad to ta l 

de trióxido de azufre añadida fue de 63 kg. La re lación  molar 

de trióxido de azufre a tetrapropilenbenceno fue de 1 ,0 6 5 :1 .

El tetrapropilenbenceno líquido pasado por el o r if ic io  anular 

17 se introdujo a una presión comprendida entre 3,1 y 3,7 ate. 

L&s dimensiones del o r if ic io  17 eran: diámetro in te r io r , 17,45 

mm; diámetro ex terio r , 2 5 ,4  mm. La temperatura de la  zona de 

reacción se mantuvo a unos 53-C.

A nálisis del producto: (%)

-Acido tetrapropilenbencenosulfónico 97,4
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A ceite l ib r e  

Acido inorgánico 

Color de la  sa l sódica

d? '* d

1 ,5

1 ,1

202 la e t t

30

(Color determinado como en el Ejemplo I . )

EJPKFhO III
Sulfonación continua del tetrupropilenbenceno.

Una mésela de 88,2% en volumen de a ire  seco y 11,8% 

en volumen de vapor de trióxido de azufre obtenido a base d9 

trióxido de azufre líquido estabilizado se hizo pa sar por la  

tobera 16 (dimensiones como en el ejemplo I )  dentro de 1275 

g de mezcla de reacción devuelta, a una presión de 1,16 a te . 

Simultánea y continuamente se iba agregando tetrapropilenben- 

ceno al sistema, por medio del depósito 23 , a razón de 67,5 

g/min. (gramos por minuto), mientras del sistema se re tirab a  

continuamente e l producto por 29 a velocidad ta l  que el nivel 

del depósito 25 se mantenía constante. La pérdida de carga en 

e l o r if ic io  era de 7 ,5  a te , y la  reacción se mantuvo a una 

temperatura de 55SC. La relación de gas a líquido en toda 

la  zona de ba ja  presión era de 2 , 67 :1 .

E l ácido sulfónico extraído continuamente del aparato 

tenía un contenido de aceite  lib re  del 1 ,0%, y e l color de 

la  sal sódica (medido de la  misma manera que en lo s  ejemplos 

anteriores) era de 375 K le tt.

EdR-iPLO IV

Rulfonación (sulfatación) discontinua de aducto de óxido de 

etilen o  con alcoholes grasos.

Una anzola de 91,5% en volumen de a ire  seco y 8,5% 

en volumen de vapor de trióxido de azufre producido a base 

de SO 3 líquido estabilizado se hizo pasar por la  tobera 16

E.M ' t"
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(dimensiones, como en e l Ejemplo I )  del recip ien te de reac­

ción, donde se mezcló intimamente con una mixtura de:
(%)

Alcohol de c e t i l /o le i lo  25

Aducto de óxido de etilen o -a lco ro l de c e t i l /  

o le ilo  (4  moles de óxido de etilen o  por mol 

de lo s  alcoholes grasos) 29

Alcohol de lau rü o  46

100

El tiempo to ta l de reacción fuá de 88 minutos, y la  tem­

peratura de la  zona de reacción se mantuvo entre 50SC y 55^0 . 

E l ácido así formado se neutralizó con sosa caustica,

y l a  sa l sódica dió la  composición siguiente: ' (%)

Sulfatos de alcohilo  y de éter alcohólico. 65)9

Sulfato sódico 0 ,6

Componentes no iónicos sin  variación 3,3

Agua 30^1

El color de la  pasta (medido como se describe en loa 

ejemplos anteriores) era de 250 K le tt .

' EJEMPLO V

Sulfonación (su lfatación) discontinua de aduc b  de óxido de 

etilen o  del alcohol tr id e c il ic o .

Una mezcla de 89,1% en volumen de a ire  seco y 10)9% en

volumen de vapor de trióxido de azufre producido a base de 

trióxido de azufre líquido estabilizado se hizo pasar por la  

tobera 16 (dimensiones como en el ejemplo I I )  del recip iente 

de reacción, donde se mezcló íntimamehte con 130,5 Kg. de 

aducto de óxido de etileno del alcohol tr id e c ilic o  (3 moles 

de óxido de etileno por mol de a lcoh ol).

E l tiempo to ta l de reacción fue de 77 minutos, y la

y-.-' .. y
w
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temperatura en l a  zona de reacción ce mantuvo por bajo de 43^0.

m  ácido a s í formado fuá neutralizado oon sosa cáustica, 

y la  sa l sódica dio la  composición siguiente:
(%)

Sulfato de é ter  tr id e c ilic o  29,6

Sulfato sódico ' 1 .4  

Componentes no iónicos sin  variación 0 ,9  

Agua 68,1 

E l color de la  pasta era de un pardo c la ro .

EJEMPLO VI

Cosulfonación discontinua de alcohilato  y xileno.

Una Mezcla de 86,4% en volumen de a ire  seco y 13)6% en 

volumen de vapor de trióxido de azufre producido a base de 

trióxido de azufre líquido estabilizado se hizo ja s a r  por la  

tobera 16 (dimensiones como en el ejemplo I )  del recib ien te  

de reacción, donde se mezcló íntimamente con una tasada com­

puesta dé 2610 g de alcohilato  (hidrocarburo a lq u ila r ílic o ) 

y 401 g de xileno.

El tiempo to ta l de reacción fue de 43 minutos, y la  

temperatura en la  zona de reacción se mantuvo por bajo de

50EC.

El producto asi formado dio la  composición siguiente:

(%)
Acido a lq u ila r il  suli'ónico 83,7

Acido xileno sulfónlco 13 ,3

Aceite l ib re  2,7

Acido sulfúrico 0,3
La neutralización con sosa caustica dió un producto con 

un color de 164 K le tt , medido de la  misma manera que en e l 

Ejemplo I .

t"'"

:r- . " '

í.'.

: 't

i

-  14 -



5

2
Esta S o licitu d , que corresponde a la  presentara en Gran 

Bretaña el 26 de Mayo de 1 .961, bajo el na. 19157/61, se aco­

ge a lo s  beneficios del articu lo  51 dol vidente Estatuto sobre 

Propiedad In d u stria l.

ívt
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Los puntos de invención propia y nueva que se presentan p / 

para que sean objeto de esta Solicitu d  de Patente de Invención í'.t 

en España, por VEINTE años, son lo s  siguientes:

I B .-  Un aparato para sulfonar un compuesto orgánico, 

caracterizado por un oaso que tiene un o r if ic io  que lo  d iv i- 

de en una sona de presión relativamente a lta  y una zona de / i  

presión relativamente b a ja , una tobera que sobresale por el ' ' 

o r if ic io  de la  zona de presión rela'ivam ente a lta  a l a  zona de u. 

prest ón relativamente b a ja , medios para hacer que e l compues- 

to orgánico en fase  líquida fluya a través del paso desde la  9 "

zona de presión relativamente a lta  a la  zona ¿e presión ro la - 

tivamunte b a ja , y medios para suministrar una mezcla gaseosa 

de trióxido de azufre y un gas inerte a través de la  tobera

dentro de la  zona de presión relativamente b a ja . y.*'
: ' -

2B.- Un aparato según el punto 1 , caracterizado por un
:-U'"

rompedor de f lu jo  dispuesto en la  zona de presión relativamen­

te b a ja .

3 e .-  Un aparato según e l punto 2, caracterizado porque / .  

e l rompedor de f lu jo  es de te la  m etálica.

4 S .-  Un aparato según cualquiera de lo s  puntos 1 , 2  o ... 

3 , caracterizado porque se prevén m-dios para devolver por lo  ; 

menos una parte del compuesto orgánico que ha atravesado el. .... t 

paso a la  zona de presión relativamente a lta .

.-i;15 -
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- $ 6 .-  Un aparato según cualquiera de lo s  puntos 1 a 4) 

caracterizado por un segundo paso dispuesto dentro del paso 

primeramente mencionado para alimentar la  mezcla gaseosa de 

trióxido de azufre y gas inerte a través de la  tobera dentro 

de la  zona de presión relativamente baja desde un tanque de 

almacenaje, estando conectado un tercer paso a l primer paso 

para entregar compuesto orgánico en f  ase líqu ida desde un 

depósito de almacenaje a la  zona de presión relativamente á i -  

ta , estando conectado por lo  menos un recip ien te co lector a l 

primer paso en la  zona de presión relativamente baja  y conec­

tando un cuarto pase al recip iente colector con el te rcer  pa­

so para devolver por lo  menos una parte del compuesto orgáni­

co desde el recip ien te colector a la  zona de presión r e la t i ­

vamente a lta .

6&.- Un aparato para suifonar un compuesto orgánico.
Tal y como se ha descrito en l a  Memoria que antecede, 

y con lo s  fin es  que se han especificado.

Esta Memoria consta de d ie c ise is  hojas e scr ita s  a 

maquina por una sola de sus caras.

MM.- -  16
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