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PATENTE DE INVENCION
a favor de:
FALBJEKE HOECHST AKITENGESELLSCHARY, vormals lMeister Iucius & Briining,
de nacionalidad alemana, residente en Frankfurt (M) - Hoechst (Kepdbli-
ca Federal Alemana), por: ‘ .
"APARATO PAGA LA OBTENCION DE SALES ALCALINAS DE COMPUESTOS HIDROXI
AROIATICOS™ V

llemoria descriptiva

La solicitud de Patente espafiola n? 313.429 de 26 de mayo de 1.965
se refiere a un procedimiento para la obtencién de las sales alcalinas
de compuestos hidroxi aromdtiocos partiendo de los correspondienieé dcidos
sulfénicos aromﬁfigos, segiin el cual ge mezelan rdpida y wniformemente .
los 4cidos sulfénicos aromiticos en fusién con hidréxido alcalino liguido,
eventualmente hidratado, de un porcentaje en peso de un 50 a 100, y pre—
feriblemente de un 70 a 95.. la relacidén cuantitativa entre el decido sul-
fénico aromdtico y la lejla alcalina eé prevista, para ello, de modo que,
referidas a un grupo de foido sulfénico presente sobre el nlicleo aromiti-
¢co, se emplean cuando menos 3 moles de hidréxido alcalino. Segiin el proce-
dimiento, los dcidos sulfénicos aromdticos que se emplean para la transfor-
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macién son, por ejemplo, el deido benzolsulfénico, el.écido 1,345enzq;
disulfénico o el 4oido 1- o 2-naftalinsulfémico.

' Un esquena de la ejecuscidn del procedimiento es, por ejemplo, el
siguiente: se introduce en un recipienie el correspondiente dcido sulfé-
nico avomitico en su forma fundida tal como se obtiene directamenté en
la fabricacidn, o, previa su introduccidn en el recipiente, se calienta
hasta por gnoima del punto de fusidn, .de modo que'en todo caso se¢ en-
ouentra en fdrma 1{quida. Se introduce la lejfa alcalina, en una concen- .
‘tracifn comprendida en el campo anteriormente mencionado, en un segundo :
racipiente, donde se calienta ftambién por encima de su punio de solidi~
ficacién, que es lanto mis elevado .cuanto menor es el conienido de agua.
Iuego, =e dosifican los dos liquidos mediante dispositivos dosificadores
¥ se conducen a un dispésitivo mezclador en el cual se verifica wna mez-
cla r4pida e Intima para evitar excesivos calentamienitos locales. El ca-
lor que se desprende en las reacciones que entonces se verifican, y espe-~

cialmente en la neubralizacidn, es tan grande que la entera mezcla se

- calienta bhasta el punto que tiene lugar la reaccién de intercambio. Desde el

dispositivo mezolador, la mezcla de reaccidn, que no ha acabado todavia
de reaccionar por completo, es conducida a una zona de permanencia , en la

,cual se verifica la total iransformacién en la correspondiente sal alca~

. lina del cdﬁpuesto hidroxi aromitico. Ia duracién de la reaccién es rela-

" tivamente corta ¥y segin la temperatura, es de {1 hasta aproximadamente

30 segundos, ¥y eventualmente incluso m$s. En el caso mis sencillo, pue-
de emplearse como zona de permanencia un tubo sin calentar y aislado,

sirviendo el vapor de agua que se forma en la reacocién como agente transpor- -

- te, pudiendo sin embargo servir para ello también wnas cintas o unos torni-

llos de accionamiento. Hay que velar por que la presiéh no supere las
20 atmésferas efectivas en los aparatos que contienen todavia vapor de
aguz, ya que de otro modo las sales alcalinas que se han formazdo de los
hidréxidos aromfticos pueden experimentar une descomposicidn. l
La mezcla répidﬁ'y uniforme de los dos componentes de”la reaccién
necesaria segin el procedimienio puede, desde el punfo de vista de los

aparatos, realizarse de distintas maneras, por ejemplo mediante un reactor

- de ranura anular o wa ofmera de mezcla de dos materias.

La cdmara de mewcla de dos materias esid consiitulda, por ejemplo,
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por un cuerpo metdlico en ellcual estdn prabticadas dog perforaciones,
que se estrechan fuertemente en sus extremos, para la alimentacién de

los productos. Los estrechos conductos desenbocan tangencialmente en la
cdmara de mezdla, con lo cual se consiguen en ella grandes velocidades de
paso y gradientes de velocidad eficaces para la mezcla. La cémara de
mezcla puede llevar contigua la zona de permanencia.

El reactor de ranura anular consiste en un tubo de envolfura en el
cual se encuentra un &rbol cuyo didmeiro ests previsto de modo que entré"_.
el &rbol y la euvoltura queda una ranura anular de aﬁrbximadamente 2al
miiifmetros., Al girar el 4rbol, dicha esfrecha ranmura efectia una buena
mezcla. Bl dcido sulfénico aromitico y la solucidn de hidréxido alcalino
al 50-100:; en pemo son alimentados al reactor de ranura anular por dos
conductos separados, entrando los componentes por la cabeza de la ranura
¥ siendo ﬁezdlados Intimamente por el drbol que gira en el tubo de envol-
tura. Para conseguir inmediatdmente la mezola mejor posible de los dos
componentes alimentados, es. ventajoso prever en forma de poligono la sec—
cién transvérsai del 4rbol en correspondencia de la zona de reaccién (en
forma de cuadrildtero, hexAgono, octégono o dodecdgono).

Desde el dispositi&o de mezcla, la mezcla de reaccidn puede ser con-
ducida a una zona de‘permanencia, en la cual se verifica la transformacién
total en la correspondiente sal alcalina del compuesto hidroxi aromidtico.
In el caso mig sencilio, esta zZona de permanencia puede estar prevista a
modo de tubo aislado y no calentado, sirviendo el vapor de agua que se
forma en la reaccién a modo de agente de transporte, pudiendo sin embargo
emplearse para ello tanbién cintas o tornillos de accionamiento. '

ALhora bien, la presente invenbién concierne a un dispositivo para la‘
obtencién de las gales alcalinas de compuestos hidroxi aromfticos de la
serie del benzo; ¥ de la nafialine partiendo de los correspondientes doi~

dos sulfénicos aromiticos, caracterizado 1) por un dispositivo de mezcla para

1o mezcla de los dos componentes de la reaccién, dcido sulfénico aromdtico
de la serie del benzol o'dé'la naftalina, e hidréxido alcalino, 2) por un
dispositivo dé pulverizacién que viene a continuacidén y destinado para -

pulverizar la mezcla de reaccidn oﬁtenida, 3) por un recipiente de permaw
nencia at;avesado por gas inerte o por vapor de agua recalentado y provis-

to de érganos colectores accionados mecdnicamente, y 4) por un dispositivo
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de extraccidn del producto final, dispuesto en el extvemo inferior del reci-
piente de permanencia.

£l dispositivo de mezcla puede estar previsto de distintas maneras.
Una ejecucibn adecuada del dispositivo mezclador es, por ejemplo, el reac~
for de ranmura anular - pudiendo estar previste la secciln bransversal del
drbol en forma de poligono en correspondencia de la zons de reaccidn - 0
ua tobera de mezcla.

in el caso del empleo de un reacior de renura anular como dispositivo
de mezcls, el dispositivo de pulverizacifn esld previsto preferiblemente
en la forma de disco pulverizador dispuesto sobre el drbol mezclador que
gire répidamente. In el caso del empleo de una fobere de mezcla, dsta puede
llevar inmediatamente a conbinuacidn una tobers de pulverizacién de dos ma-
terias, eventualmenfe'con superficie de rebotadura.

El recipiente de permenencia puede estar constituido por unz envoltura
cilindrica con wn fondo cénico .unido a la misma,'pero sanbidn puede estar
conslituido por una envoltura cilindrica provista de un fondo plano o de
un fondo oéncavo, Ademfs, el recipiente de permanencia puede estar provisto
de una camisa de calentamiento. ‘

Il recipiente de permanencia estd provisgto tanbién de los conductos
de entrada y de salida del gas inerte due'sirve de medio de caleniamiento,
como por ejemplo nifrdgeno o vapor de agua recalentado. I medio de calen—
tamiento puede ser alimentado por la circunferencia exterior de la taps del
recipiente con una componente finita de velocidad fangencial, y salir tam-
bién por la tapa en proximidad del eje del recipiente.

BL dispositivo'de extraccidn estd constituido preferiblemente por un
dornillo transporbtador de dos drboles, provisto convenienbemenic de dos
.érboles de espiras que giran en el mismo sentido y que se rozan entre sf.

Con una tal disposicidn se evita por una parte, gracias al tiempo ex—
tremadamente corto que transcurre enire la mezcla y la distribucidn en el
recipiente de permanencia, la formacifn de productos pegajosos, y por tan-
to toda obstruccidn. Ademds, por la pulverizacién en la enireda en lo cé-
mara de permanencia y por la simulidnea alimentzcidén de un gas inerte gque
actia a modo de portador de calor, se consigue calentar en un tiempo muwy
corto a la tempe?atura de reaccidn deseada también wn producto de wia con—
ductibilidad térmica muy pequefia. Por fin, los colectores impiden la for-
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meeidn de depdsitos o de acumulaciones de productos en el recipiente de
permanencia y aseguran, por tanto, wn espectro de tiempo de permanencia fa-
vorable. Zl dispositivo de extraccién realiza una extraccién sin inconve-
nientes, eventualmente con exclusién toial de aire.

Los érzanos colectores y el dispositivo de exbraccibén pueden ser com-

" binados de modo que ambas partes sean acciomadas por un dispositivo comiin

de accionamiento, por ejemplo por un motor vnico. 4

La Tig. 1 muestira una seccién longitudinal de un ejemplo de ejecucién
del dispositivo. Los componentes de la reaccitn son alimentados por las
twbuladuras T y 2 a wn reactor de ranura anular, constitufdo por el 4rbol
mezclador 3 y la envoltura cilindrica 4, donde se mezclan. Iz mezcla llega
luego & un disco pulverizador 5, montado sobre el 4rbol 3, y es lanzada por
éste en forma de Tinas gotitas en el recipiente 6 de permanencia de fondo
cénico 7. El recipiente de permanencia es atraveéado por vapor de agua 7
recalentado que entra por las tubuladuras 8 de manera axil y tangencial
(es decir, helicoidalmante) con respecto al eje del recipiente y, previa
cegidn de su calor a la mezcla pulveriéada de reacciln, sale por la tubu-
ladura de salida 9. Bl producto que llega sobre la pared del recipiente es
recogido por colectores 10 en forma de espiral y conducido simultdneamente
hacia.abajo ¥ hacia la abertura de salida 11. la extraccién del producto
acabado se verifica mediante un tornillo trdnsportudor 12 de dos drboles,
accionado independientemente de los colectores, que simultdneamente, cuan-
do estd previsto de dimensiones oorrespondientemente abundantes, puede ve~
Lluy tanbién por un tiempo de permamencia fijado previamente del producto.
Los dispositivos de acclonamientc del mezclador de ranura anular y del
disco pulverizador, de los colectores ¥y del tornillo sin fin estdn previs-
tos de manera conocida. _

la Pig. 2 mueétra une seccidn longitudinal y una vista en planta, sin
tapa, de olro ejemplo de ejecucidén del dispositivo, gue se distingue esen-~
cialmente del descrito anteriormente (véase la Fig. 1) por el dispositivo
de mezcla y de pulverizacién (fubuladuras 1 y 2 para la alimentacién de
log componentes de la reaccidén, tubo 3 para la alimentacién del vapor de
pulverizacién, cdmara de rotacidén 4, disco de rebotadura 5), por la forms
del recipiente de permanencis (fondo 7 constituido por la seccién cénica
Ta y por la seccidén plana 7b), por el colector 10 de forma correspondiente-
mente adapiada, asi como por la disposicién»horizontal del tornillo sin fin
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12 de dos drboles con parte de carga 12a ablerie hacla el recipiente, asi
como con parte de permansencia adicional 12b.

Con el dispositivo segin le invencitn, se consigue sobre el disposi-~

‘tivo de la solicitud de Patente n® 313.429 {26.5.1965) mencionada en prin-

cipio el siguiente progreso técnico:

Si se quiere cubrir la temperatura de reaccifn deseada solamenbe con
el caleor de la reaccién y el calor sensible de los componentes de la reac—
cién, hay que calentar estos fliimos a una temperatura relaiivemente eleva-
da anles de su mezcla. Sin embargo, al mezclarse los mismos, se produce a
congecuencia de ello wna reaccibén de descomposicidn que aumenta la parie
de pez (por favorecimiento de indeseadas reacciones secundarias), lo cual
surte forzosamente el efecto de una reduccidn del rendimiento.

8in embargo, si se mezclan los cémpongntes de la reaccién a una tém—
peratura relativamente baja, por ejemplo de 1602C., hay que conducir a
conbinuacién a la mezcla mds calor, lo cual, a consecuencia de la tenden-
cia a la aglutinacién de la mezcla en el tubo, va aconpailado de inconve-
nientes, Para eliminar estos inconvenientes, se pulveriza la mezcla en el
digpositivo de la invencién en un ghs caliente, preferiblemente en vapor
de agua recalentado.

Tiediante el dispositivo de la invencidn pueden trensformarse dcidos
sulfénicos aromdticos - ¥y especialmente los dcidos de la serie del benzol
o de la naffalina, como por ejemplo.el dcido benzolsulfénico, el Zcido
1,3~benzoldisulfénico o el dcido 1~ y respectivamente 2-nafitalinsulidnico
en los correspéndientes compuestos hidroxi aromiticos (hidroxinafﬁalina,
1,3-dihidroxibenzol, 1- y respectivemente 2-hidroxinaftolina).

Esta solicitud corresponde a la presentada en Alemania el 12 de Agos—
t0 de 1.965 bajo el nimero T 46 872 IV/12qu, se acoge a 1ot beneficios
del artfculo 5f del vigente Estatuto de la Propiedad Industrial y del
artioulo 42 del Convenio de la Unién. '

REIVIWDICACIONES

1). Aparato para la obtencién de sales alcalinas de compuestos hidroxi aro-
méticos partiendo de los correspondientes dcidos sulfénicos aromdticos, carac-

terizado por un dispositivo mezclador para la mezcla de los dos componentes
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de la reaccifn, por un dispositivo pulverizador que viene a conti-
miacién del primero y destinado para la pﬁlverizacién de la mezcla

de reaccifn obtenida, por un recipiente de permanencia alravesado
por gas inerte o por vapor de agua recalentado y pfovisto de érga-
nos colectores accionados mecdnicamente, y por un dispositivo de ex-
traccidén del producto final, dispuesto en el extremo inferior del re-
cipiente de permanencia. ' ’

2). Aparato segin 1a reivindicacién 1), cavacterizade por emplear

come dispositivo de mezcla un reactor de ranura anular.

3). Aparato segin las reivindicaciones 1) y 2), caracterizado por

emplear como dispositivo de mezcla una tobera mezcladora.

4). hparato seglin las reivindicaciones 1) y 2), caracterizado por
un disco pulverizador, montado sobre el drbol mezclador rotatorio
del reactor de ranura anular.

5)« Apurato segin las reivindicaciones 1) a 4), caracterizado por
un tornillo traunsportador como dispositivo de extraccidn.

6). Aparato segin la reivindicacién 5), caracterizado por un dispo-
sitivo de exbtraccidn de dos &rboles provistos de espirales qué giran
en el mismo sentide y ¢que se rozan mubtuamente.

7). Aparato segiin las reivindicaciones 1) a 6), caracterizado por
un dispositivo de accionamiento comin para los Srganos colectores

¥ para el dispositivo de extraccién.

G). fparato segin lae reivindicaciones 1) a 7), caracterizado por
un recipiente de permanencia provisto de wna camisa de calentamien-
to.

9)s Aparato segin las reivindicaciones 1) & 8), caracterizado por
el hecho de que el agenie de transmisién de calor entra'por la cir~
cunferencia exterior de la ‘lapae del recipienie con una velocidad
tangencial finita y sale también por la tapa en proximidad del eje-

del recipiente.

10). “APARATO PARA LA OBIENCION DE SALES ALCALINAS DD COLPUZSLOS II-



DROLI AROIZAPICOS™.
Esta llemoria consta de ocho hojas foliadas y mecanografiadas por

un s8lo lado de sus caras.
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