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MEMORIA DESCRIPTIVL
que se presents para unir 8 la golicitud

de. _
PATENTE DB INVENCION

formulsda el 15 de marzo de 1963, con el no 286,089

en
ESPasRA
por VEINIE afios

2 nombre de COLGATE PALMOLIVE COMPANY, entidsd nortesme-
ricans, establecida en 300 Park Avenue, Nueva York, N.Y,
Estados Unidos de América, por: '

*UN PROCEDIMIERTO PARA Li CO-SULFONACION DE COHP@ESTOB
(OBGANICOS DE VOLATILIDADES DIFERENTRS®, |

- Bsta invenciln se refiere a ls co-sulfonacién de
compuestos orghnicos sulfonables dé diferentes volatilida~-
des, con tridxido de szufre dilufdo con un gas imerte.

La sulfonacifn con trifxido de azufre posee cier-
tas ventajas sobre muchos procedimientos de sulfonacién
ususles, que utilizan por ejemplo oleum, especialmente en
cuanto a gue es innecesario utilizar un excesc de agente de

sulfonecibén y, asf, el product6 contiene poco sulfato inor-
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génico, si es que contiens algo, después de la nsutrelizacién.
Asimiswo, pars una cantidad tratada dada, el coste de la ins-
talacién y del agente de sulfonscién puede ser mfs bajo. Por
otra parte, la reaccién eatre trifSxido de azufre y los com-
puestos orgénicos sulfonables es violenta y dificil de cone
trolar, sobi&ndoée gue para moderar esta rescciln y facilitar.
el control se diluye el trifxido de szufre con un gas inerte
{es decir, un ges inerte & les sustasncias reaccionanﬁos y al
producto), tsl como aire.

Bl trifxido de ezufre dilufdo puede ser utilizsdo
pers le co-sulfoneciSn de mesclss de compuestos orgénicos,
pere, s8i los compuestos son de volatilidades sustancialmente
diferentes, por ejemplo xileno u otro alcohile inferior-ben-
ceno y alcohilo supsrior-benceno, o un alcohile inferior-ben--
ceno y un $ter alcohil-glic8lico, los cusles al ser sulfona=-
dos y neutralizados son utilizsbles como ingredientes activos)
en composiciones detergentes, pueden surgir dificultades.

la sulfonscién del componente mfs volftil debe ser
completada en un solo paso a través de la zona de reaccidn,
y8 que de otro modo escaparfa de la zons de reaccién en el
ges inerte, por lo menoa, algo del componente volftil no sul-
fonsdo. Sin embargo., si se intenta co-sulfonar uns mezcls de
los componentes introducidos como tales en la zona de reac-
¢i8n, existe un riesgo sustancial de obtener una sulfonscibén
incompleta del componente més vql&til, debido a la avidez del
componente menos volétil por el trilxido de azufre dispoaible:
Y& que no debe haber un exceso de trifxido de szufre presents -

s8i ha de evitarse la carbonizecifan y ls decoloraciém del pro-

- ducto, As{, puss, para ssegurarse de qus no‘tenga lugar la de-

coloracifn, debe hsber ligeramente menos tridxido de azufre
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del necesario tebSricamente para sulfonsr todo el material

orgénico.

De ascuerdo con la presente invencifn, un procedi-

miento pars ls ¢co-sulfonacién de compuestos orgénicos de vo-
latilidedes diferentes por medio de triSxido dg szufre dilui-
do con un gas inerte, comprende introducir en uns zons de
reaccifn, el componente o componentes menos volétiles junte-
mente con trifxido de azufre diluido, e introducir en ls 20~
na de reaccién el componente, o componentes, mfs volétiles

con tridxido de szufre dilufdo adicionsl, solamente cuando

la sulfonacifn del componente, o componentes, menos volfti-

les ha sido parcialmente conpleégda.

‘ El punto en el que emplezs ls adicién del componen~
te, o componentes més volétiles no es critico, pero cuango
més pronto empiece ésta, ﬁayor es el rlesgo de perder algo
del comﬁonente,' o componentes, mds volétiles con ¢l gas iner-
te, misntras que para cuanto mfs tarde se de;}o ‘mayor 68 el
riesgo de la degradacisn del color del componente o componen-
tes mencs volétiles.

Ia introduccién del componente ¢ componentes més
volitiios puede empazsr, por ejemplc, cuando he sido sulfo-
nado un S50% del componente, o componentes, mno‘.s volftiles,
Por ejemplo, la introduccién del componente, o componentes,

mis volétiles puede empezsr cusndo hs trsascurrido por lo mee

" nos la mitsd del tiempo necesario psrs completar la sulfons-

cién del components, o componentes menos volftiles,

Bl gredo hssta el cual hs tenido lugar la sulfons-
c¢ifén, se puede comprobsr por célculo & partir de las csntida-
des del components, o componentes menos volftiles y del trif-

xido de azufre que han gido introducidas en ls zona de reac-
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cién, Como se ha mencionado arribs, ls cqntidad total de tri-
6xidb de azufre empleada debe ser ligersmente menor que 1z ne-
cesaris psra §rectuar una sulfonscifn completa de los compues-
tos Srgénicos, .

ILs invencidn puede ser aplicsda s cuslquier proceso
o aperato de sulfonsciln en el cual el agente de sulfonacién
es trifxido de azufre dilufdo.

Uns forma sdecusds de aparato pars reslizar ls in-
vencisn, se ilustra en el dibujo esquenético que se acompaila
del cual la psrte superior esté representsda en seccilén y en
una escals mayor que la perte inferior.

B aparato» ilustrado en el dibujo comprende un reac-
tor que consiste en un primer pase ll que tiene una placs de
orificios 12 que lo divide en una zona 13 de presién relati-
vamente elevada y en uns zons 14 de presifn relstivamente ba-
ja. Un segundo paso 15 esté conectado a un mansntial de tri-
6xido de szufre y sas.lnerfo, } termine en una tobera 16 que -
sobresals ligeramente uls allf del orificio 17 en la placa 12.
Debido a ls presencia de la tobera 16, el orificio 17 es anu-
lar y sus bordes son afilsdos para favorscer la turbulencia.
Una conducciln 18 sliments compuestos orgénicos a la zona 13
de presifn relativamente elevada, Hn ruptor de flujo 19 eaté
dispuesto en la zons 14 de presifn relativamente bsjas, & une
distencis de la placg de orificios 12, mientres que en la con-
duceibn 18 estd dispuesto otro rupéor de flujo 20, justsmen-
te sgues arribs de su unién con el primer psso ll. Los rupto-
reg de flujo pueden tener una divprsidad'de formas y.puadon
estar heclios de uns diversidad de materisles. Son adecusdas
las espiras de alambre helicoidales abiertas y entrelszadass,

de un metal que no sea atacado por el tribxido de azufre. la
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finalidad del ruptor de flujo 19 es prolongar ls zona de tur-

bulencia del compuesto orgfnico 1{quido que emerge del ori-
ficio 17 en forms de un chorro anulsr libre. La finslidad deY¥
ruptor de flujo 20 se explicard en lo que sigue:

Un tanque de slmacenamiento 21 contiene trifxido
de azufre vaporizado procedente de cualquier fuente sdecuada.
Una corriente de gss inerte, es decir asire seco, tomsda de
una conduccifn de alimentecibn de aire 26 a través de una
conduccién 22 y se suministra sl tanque 21 donde arrasstrs ve-
por de tribxido de szufre, haciendo pssar la mezcls & un se-
gundo paso 15 donde se mezcla con mds cantidad de aire gue
entre a través de una vilvula 32 procedente de la 1{nes de

| alimentacifn 26. ‘Ia mezcls gesecss de tribxido de azufre y

gas inerte se hace pssar, seguidsmente, sl interior de la zo-
na de baja presifn 14 'del resctor, desde el paso 15 a través
de la tobera 16. - |

Un tanqus de slmecensmiento 23 contiene un compo-
nente menos volatil de los compuestos orgénicos sulfonébles.
el cual es bombesde en fase 1fquida por una bomba 30 hastas
la zona de presifn elevada 13 del reactor, por medio de la
conduccifn 18, Desde la zona de presidn eleveda 13, el com-
puesto orgénico psss a través del orificio saular 17 como un
chorro anular libre hasts el interior de le z2ons de baja pre-
8ién 14, con uns considersble csida de presién, creando asf
una zona de turbulencia en el compussto orginico en el ladd
de bajs presifn del reactor, que da como resultedo un mezcla-
do uniforme de la mezcls de sire y tribxido de azufre con el
conpuesto orgénice. El borde'agudo del orificio 17, suments
1s turbulencia, sepgfin se ha mencionado ya. Ie seccifn trans-

versal de la zons de turbulencis anﬁenta hacia el extremo de
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salide de ls misma, pera ayudar é disminuir ia velocidad de
eirculacién lineal d‘ las sustenciss resccionentes y para dar
tiempo & que la resccidn ses sustanciaimente completads en la
zona turbulenta.

Bn el compuesto orgéndco en el conducto 18, puede
introducirse aire adiocionsl u otro ges inerte, a traves da una.
conduceifin 24. Tal introduccién de gas inerte es opcioﬁil. 8in;
embargo, cuando se ;nplea pusde ser utilizeds en cantidades de:
hasta un 100%'qn volumen:(calculado & la presién y tempersturas:
del 1fquido) basado en el volumen de 1liguido gque se esté sumi-
nistrando al resctor a través de la conduccifn 18. Cuando se
utiliza tsl introduccién de ges inerte, el ruptor de flujo 20
sirve paras disperssr el gas en pequeilas burbujss. Coo estes
burbujss pasa a través del orificio 17 expanden y aumentan la
turbulencias., Los productos de reaccisn passn desde le zona de
baja presién 14 del reactor, directamente al interior del re-

cipiente colector 25, En el recipiente colector se dispone uns:

_conduccibn de evacuscién 27 pars los geses de selide. Une con-

ducciln de reciclo o de retorno 28 conecta el reciplente colec-
tor con la conduccién 18, de tal manera gque por lo mencs uns
parte de los productos de rescoifn pueden ser devueltos por la:
bombs 30 a le zons de presién elevada 13 del reector, después
de pasar a traves de un intercsmbiador de celor refrigersnte
%1, Uns conduccifn de salida 29 permite la retirada a voluntad .
de los productos del sistema. Cuando se opers con un alto gra-.
do de reciclo, la tempersturs de reaccifn puede ser controlada -
en algunos ¢asos por completo, mediante el enfriamiento efec-
tuado en el intercambiador de calor 3l. En otros csasos, cuando

se necesita més enfriamiento, puede efectuarse esfo de cusl-

 quier maners conveniente, por ejemplo encerrsndo el reactor sn

-6-



10

15

20

25

una.camisg de enfriamiento,

Bl componente mfs volStil puede ser alimentado a
la conduccibn 18 por el lado de entrads de la bombas 30, des-
de cualguier menantial adecusdo, mediante una tuberfe 33, un.

dispositivo medidor de flujo constante 34, y uns vélvuls de

| inter:upciGh 35, El1 apsrsto se controla de tal maners gque la

vhlvuls 35 no se abra hssts que el componente menos volitil
he sido ya sulfonadc hasta un grado de por 1o menos un 50%.
Para obtener una operacifn efigaez, se prefieren en:
la zons 13 de presifn relstivamente elevada, presiomes en um:
nargen de 0,7 ks/cm2 absolutos (kilos por cent{metre cusdras-
do absolutos) hasts 21 kg/cn? manométricos (kilos por cent{-
metro cuadrade manométrices), y en la zona 14 y de presién
relstivamente bsja, presiones en un msrgen de 0,35 kg/cia ab-
solutos a 0,7 kg/cn? menométricos. La ceids de presién & tra-
vés del orificio 17 esté en un margen de 0,35 a 21 ks/cmao
La caida de presifn debe ger suficiente, como es natural, pa-
ra tener el grsdo necesario de turbulencia en las condicio-
pes de operscifn reinantes, la mezcls gaseosa de tridxide de
azufig J 888 inerte se suministra a la zona de baja presién

13 & uns velocidsd en la tobers 16, en el margen de 15 me-

tros/segundo hasta la velocidad del sonido. Bl lfquido orgh-
nico se slimenta 8 través del orificio anular 17 haste ls zo-
na de baja presifn 14, s una velocidad en el margen de 1,5

matros/segugdh hasta 150 metios/segnndo. Aungue esgas presio-
nes y velocidaedes no son arfticas, se pueden seleccionar las
presiones y veloc;dadoa dentro de los mérgenes expusstos, pa~
T8 Crear una zond Qe turbulencis suficientemente fuerte pars
que dé como resultsdo un mezcledo uniforme del tridéxido de

azufre y de los compusstos orgénicos sulfonsbles, Las velocli-
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dades deben seleccionarse tembien de maners que la mezcla de
reaccidn no haya pasado del ruptor de flujo 19 sntes de que la.
absorcidn del trifxido de szufre ses sustancislmente completa..
Ios siguientes ejemplos ilustran ls invencidn.
EJEMPIO I

90,4% en volumen de aire seco y 9;6%‘§n volumen de
tri6x£de de szufre se mezclaron intimsmente con 160 kilos de
tetirapropilen/benceno en une zona de resocién hasta que 1s can
tidsd de tridxido de szufre siledide, correspondfa & un 50% del!
completo de sulfonacién. Seguidsmente, se introdujeron contf-
nuamente en la zona de reaccién 36 kilos de xileno, mientras
se continusba la adiciSn de triéxido de azufre dilufdo, sien=
do la velocidad de introduccién de xileno tal que hgbia sido
afiadido todo &1 unos 54ninutos.antea de completar le adicién
del triéxido de azufre diluide. El tiempo de rescciln total
fue de 137 miﬁutos ¥ la tempersturs de la zonz de resccién se
mantuvo a 43-470C,

Bl producto 48 el signiente anilisis, en peso.

_ Acido tetrapropilén-bencenc-sulfénico 80,9%
Acido xileno-sulfénico | 16,1%
Acido sulffirico . 1,8%
Tetrapropilén-benceno 1,2%

Despues de neutralizacién con sosa custica, el pro-
ducto tenfa un color de 260 de la escsla Klett.
EJEMPIO 11
4 partes de trifxido de azufre y 96 partes de aire
seco en volumen, se hicieron passr por 1512 g de condensado de
6xido de etileno y nonilfenol, durante 91 minutos. Al cabo de
51 minutos de adicibn de trifxido de szufre y aire, se inici$

le introducciln de 97 g de xileno en la mezclas de reaccibdn, ¥y
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se continué a tal velocidad hasts terminados los 5 minutos sn-.
tes del corte finsl de la mezcla de tridxido de azufre y airs..
Ia temperaturs de la reacoifn se mentuvo por debajo de los S0
9C. Ios Scidos asf producidos fueron neutralizados con hidré-
xido sédico para obtener una pasts ds color paje pSlido, y se
snslizo el producto. ‘ )
Anélisis del producto neutralizedo:
Sulfato de condenssdo de 8xido de etilenmo y

nonil fenol : o 20,3 %
Xileno sulfonato 1,9 %
Humedad » - 76,2 %
Condensado de 6xido ds etilemo y nonilfemol - 0,3 ¥
Sulfako sbédico - ' 1,3 %

Conversion de xileno en xileno sulfoneto sédico =
91,7%. |
BJEMPIO III
3,9 partes de trifxido de szufre y 96,1 partes de
aire ssco en volumn,‘ ge hicieron pssar por 1,040 g de conden-

sado de 8xido de etileno y slahol laurflice, dursnte 63 minu-

'tos. Despues de 33 minutos se inicio la introduccifn de 85 g

de xilenw en la i{ezcla de reaccién y se continué s esta velo-

cided para completarla 5 minutos antes de la interrupcién de
1a mezcls de trifxido de szufre y sire, La tempersturs de la
reaccifn se mantuvo por debsjo de 48,59C, Ios Gci.dos,v produci-
dos se neutralizaron con hidréxido sédico pera obtener uns pas:
ta de color crems, y se snslizé el producto.

AnSlisis del producto neutralizado:

Bter Sulfato de lauriloe ) 21,0 %
Xileno-sulfonato ‘ 2,4 %
Humedad ’ 7“"’2 %
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Condensado de oxido de eﬂiloio ¥ slcohol
laurilieco
Sulfato sédico

Gonvergiohvde xileno a xiieno sulfonato sbdice s 93,5 ?

la presente solicitud, que correspﬁﬁdo a8 las presoh-
tadae en Gran Bretsia el dis 16 de Marzo de 1962 con el nfme-
ro 10.163/62 y el dia 6 de julio de 1962, con el n2 26.083/62,
se acoge a los beneficiocs del artfculo 51 del vigente Batatu~
to-Ley de Propiedad Industrial.

ROTA

Los puntos de invenciln propia y nueva, qné se breseg
tan péra que sean objeto de la presente solicitud de Patente de
Invencién on Bapafia, por VEINTE afics, son los siguientes:

l.- Un procedimiento psra la co-sulforacifn de com-

puestos orgfinicos de diferentes volatilidades por medio de trie

- 6x1do de azufre: diluido con un gas inerte, caracterizado por inm

troducir trifxide de azufre diluido junto con un exceso del com
ponente o componentes menos volétiles dentro de una zona de re-
acciorn e introducir el componente o componentes més voldtiles
en la zona de resccifn junto con més trifxido ds azufre diluido:
suficiente psra completar sustancialmente ls sulfonacifan de. to-
dos los citados componentes, solamenée cusndo la sulfonscién
d§1 componante o componentes menocs volédtiles hays side termina-~
da pareialmeﬁto.

2.~ Un procedimiento segfin el punto 1, caracteriza-

do porque ls introduccién del componente o componentes més

- -10 -
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volfitiles 8e comienza golamente cuando por 1o menos el 50%
del componente 0 componentes menos iolstilos ha side sulfo-
nado.

3.~ Un procedimiento segun el punto 1 ceracteri-
z8do porgue la introduccién del componeate o componentes més
volétiles se comienza cuando hs trenscurrido la.nitad por lo
menos del tiempo necesario pars la sulfonacifa completa del
componente o componentes menos volltiless,

4,~ Un procedimiento segun cualquiers de los pun-
tos 1 2 3, caracterizado porque la cantidad total de trifxido
Qe azufre emplesde es un poco menor que 1la requerida para
efectuar 1la sulfonacién complets de los compuestos orgénicos.

5,=- Un procedimiento segfin cualgquiers de los puntos:
1 a 4, caracterizado porque el componente o componentes m#s
1ql6tiles comprenden por lo menos un alcohil benceno inferior:
¥ el componente o componentes menos volétiles, comprenden per:
lo menos un alcohil bencemo superior..

6.~ Un procedimiento segun cuslguiera de los puntos.
1 a 5, caracterizado por hacer pesar los compuestos orgénicos:
como chorro anular libre desde une zons de presibn relativa-
mente alta, a una zons de presi8n relativemente baja, pars es-

tﬁblacar turbulencis en ests filtims zons, e introdueir el

tribxido de azufre diluido en el centre del chorre snular.

7.~ Un procedimiento para la co-sulfonscidn de com—

puestos orgénicos de volatilidsdes diferentes.
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Tel y como se ha descrito en la presente Mewmoria,
representedo en el adjunto dibujo, y para los fines que se
han especificado.

Bota Memoria consta de doce hojas, escritas & mé-
quina por una sols de sus caras.

waria, 78 JUN 1963
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