. |
L

. RESIDENCIA: Viale Trentino 10/12 BUSTO ARSIZIO

 ENUNGADO: "UN PROCEDIMIENTO DE SULFONACION

188435

SECCION T;;‘-‘:']

CLASIFICAGION 1LPC

RS

rorsnsnssansssts

No %88.435

MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente 2 la solicitud de concesién de un &

" PATENTE DE INVENCION

soLiciranTg; COSTRUZIONI MEGCANICHE G, MAZZONT
S8.P.A,

(Varese), Italia, :

ivaliana 020991 4470 23-2-70

Prioridad: Patente =’

RI.

Gy

i

=,

POCE
|



10

15

20

o

30

miento continuo de, sulfonacidn y sulfatacidn de compuestos
- orgénicos 1iquidos con. anhidride gulfirico gaseoso. El térd

mino "l:[quidos“ significe que los oompuestos-organicos- a

- los compuestoa organlcos capaces de reeceionar con el anhi-

Ie presente invencién tiens por objeto un prooedl— )

tratar son 1{guidos a la temperatura ambiente o a ls tom-
peratura a l2 cual se hacen reaccionar ¢on el anhidrldo sulle
firico. ~_ |

Mas espegialmente, 1la presente inyencién trata de
un procedimiento y de un aparato para hecer reaccionar 1os
¢ompuestos organicos ¢on un gas conteniendo anhidrido sul- .
férico en un sistena de flujo de dos fases gas-liquido, de
conductos paralelos. EL procedimiento 8s aplicable 8 todos .

drido- sulfurlco diluldo, ya formen sulfonatos o sulfatose
. Se oonocen procedimlentos para efectuar reacciones
gas-1{quido en sistemas de flujo de dos fasas con corrlenr
tes 1guales, donde lg turbulencia neoesaria par& provocar
el contacto en la interfase g la transferencia de calor es
obtenida esenclalmente 8 expensas de la energia de la oo- |
rriente gaseosa. Con esta fin, se utllizan generalmente zo-
rag de reaccion slargades en forma de conducto 0 de tubo
donde los reactivos liqu dogs ¥ gaseosos son introducidos
en forme continua desde un mismo extremo. Por ejemplo, en |
la patente estadounidense nﬂ 2.528 320 se desoribe una téc-'
nica de reaoclén de este tipo para 1a sulfocloruracion de :
parafinas, con una mezcla de anhiurido sulfuroso y cloro

gaseoso, con la caraoteristica de que la velocidad super—

fieigl del gaa 86 mentiens en un valor sufioientemente ele- ,,"

vado, de forma que ge produce un flujo turbulento anular..

Egte tipo'de_flujo esta-caracterizado-porque el 1iquido es |
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rsobre las paredes interiores del tubo, mientras que el. gas |

" la petente estadounidense n? 2,865.958 se describe un pro-
‘cedimiento de sulfonacién segin el cual se inftroducen por

- un extremo, en una cdmara tubular, un aceite mineral conte-

“teniendo anhidrido sulfirico, El 1iquido orgénico entrs cin
'.VCularmente qﬁ'la cdmara y-es dispersado en el chorro gaseo-

80, que penstra en esta Ultiua en posicién central.

'con el anhidrido sulfurico es extraordinarlamente répida ¥

,exotermica. Ademas, varios productos que se obtienen en es-

- pera garantlzar un contacto unlforma de los reactlvos une
'eliminacion rapida del oglor de reacclon y un breve tismpo

ide permanencia del producto en la zona de reaccidn. 8i no
|- meables Que‘pﬁeden elterar en medide perjudicial la calidad

itajoso un flujo turbulento amular porgue permite un contac-

',to unlforme en 1a interfase ¥y un control eficiente de la

_geracion por el exterior de las peredes que rodean a la zo-

 na de’ reacclén. :

-~

obligédo por 1la velocidad del gas & correr circularmente

corre on la porclon central alrededor del eje del tubo, En |

niendo hidrocarburos olefinicos y/o eromdticos y un gas con

En ig mayoria de los casos, como en la produccién
de'sulfonatos ¥y sulfatos orgénicos para detergertes y apli-

caciones similares, la reaecidn de los compuestos organleoé

fta reaccion, principalmente los eteres sulfiricos orgini- |

cos, son 1nestab1es. Deben emplearse medios convenientes

ea.asi, tieqan lugar carbonizaciongs y otros efectos 1nde—

dei prodhot@lépabado. En egtos casos, es decididamente venw

temperatura mediante la c;rculaclén de un llquldo de refri« -

Segdn la patente estadounluense n® 2,923,728, se

establece un’ flujo turbulento anular del_compuesto organlcO'
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Aun tubo de reaccidn de fluao vertical descendente con un

- to de la velocidad del flujo. Pero existen limites en esta

en una zong de reaccion 1ndiv1dual en forng, de conducto

liquido sobre las paredes.inferiqre# aelﬁn tubo mediante

propulsién con un gas inerte,'miéntras qué se introduce'én
la zona central del tubo una mezcla de anhfdrido sulfurlco
con otro gas diluyente inerte. Este procedlmiento estd des-
tinado a la produccién en pequeﬁa escala. Un aparato de 1ar
boratorio basado en este principio estd deserito en "Soap

and Chemioal Specialities", Mayo 1967, pdg. 67. Conste de

didmetro interior de 5 mm, 7 i
Un aumento del caudal signiflca un aumento del did-

metro ¥y de la longltud del tubo y al mlsmo tiempo un aume =

" direccidn por el hecho de qus o bien puede resultar excesiH

va la presxon.de la alimentacion_dg gaa ] bien puede resul-
tar degradeda la calidad del producto. Pusden obtersrse -
buenas condicionashpara 1la readcién nediante tubos de did-
metro relativamente pequeﬁo 0 conductos en forma de hendie
dtire rectangular 0 annlar con pequeﬁa luz.

Los reactores industriales consisten generalmente

anular comprendido entre dos superficies cilindricas, con— :

céntricas, con una seccidn libre transversal adaptade al

caudal requerido, ] bien varias zonas de reaccion paralela7

en forms de tubos circulares. Se trata de smstemas vertica—-

les de recorrldo descendgn#e, dqnde elrfluao de_tipovagular
se establecg hgturalménteAéentré'dqrhn.ampiio.éampo dé velo
cdndes del gas. Sin emﬁaréo, es importante manterer ung ve-
iocidad de la fasé gaseosa Ssenbialménte elevada, con'91'

fln de oowunicar velocidad y turbulencia a la faae liquida,

con objeto de garantizar ung reaccién uniforme, un control
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I quido y el gas corren en oonductoa paralelos completamente

1 fiere la'brevénte invencidn, la distribucidn uniforme del

de la temperatura eficiente ¥ un breve tiempo de permanen~

cia del producto en.la zona de reaccidn,

. gaseoso en toda la extensién de la zora de reaccidn singu~

‘luz wniforme en tode la-extensidn de le zona de reaccidn.

la cohstrucéién,_especialmente'gn el caso de los grandes

.en forma de conducto anular provisto de un elemento de egi

' soluc:on requiere el empleo de un agitador mecénico que de-

~ be girar avgran;veloeidad muy cerce de las dos superficies,

-varlaciones que pueden presentarse en la resistencla al fly
'Jo de los diferentea elementos. Estas variaciones puedsen -
'depender de las var1a01ones en el didmetro interno del tuboj

_'dentro de losll;mltes de tolerancias comerciales o de 1lg

Con estos reactores se presenta el problema de la

distribucidn uniforme del reactivo 1iquido y del reactivo:
lar o de todas las zonas;de reaccidn paralelas. Los proce-
dimientos conooidos presentan en este aspecto diferentes
incohvenientes. | _

En'el ¢80 del reaétor en forma de conducto anular
(véase 1a petente inglesa ne 1.029,029) es necesario ung

Egto plantea problemas de precisidn bastante graves para

reactores, destinados a produccioneé industriales importan-

tes, La patente inglesa n 1, 103.441 describs un reactor
tacion de Jaula, que girs an,la porcipn 1nlclal de la zona
de reaccidn con objeto de garantizer ung distribucidn y
un contaeto uniforme de los reactivos. Sin embargo esta
Espeeialmente, en 1os reactores en los que el li-

separados, como los reactoras tubnlares a los cuales se re-

reactivo liquldo y del reactlvo gaseoso es impedida por las|

Lesbl]
.
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| jo de dos fases 1iqu1do-gas, ocurre que un sumento del cau-

 duce une variacidn porcentual en la caida de presién tento

resulten uls desfavorsbles las cdndiqionés para uns, distrid

rugosidad de las superficies internas. Una vér;aci&n dadé '

(en valor sbsoluto de 1ongitud)'en,el didmetro interno pro-

neyor cuanto mas pequeilo es el diametro del tubo. De ello
ge deduce que cuando el. diametro interior del tubo dlsminu—

ye, mejoran las condiciones paravla reacclon, mientras que

bucidn uniforme de los resctivos, Estaes variaciones puedeﬁ 1

acentuarse con el tiempoia causa de le falta'de uniformidad

en la ccrrosién y en la erosi6n. Adends de ésto, en el flu-

aal del liquido o de la viac051dad del mismo provoca wm aud

mento de la reslstencia al flujo gaseoso. Por consigulente,
puede sucedsr que en un tubo de reaccion donde el caudal
de 1{quido tiene un error por exceso (debido gl elemento

de doslflcacién), se produce um caudal gaseoso en defecto;

esto es debido & un error complejo en. la relaclon de los !

reactivos que es 1a suma de dos errores.-Lo misno puede

ocurrir en un tubo donde el caudal de liquido ‘$iene un erro |

por defecto. Flnalmente, pueden existir condiciones de: reacq

¢cidn ligeramente diferentes entre- un tube y otro que_pueden
traducirse en variacionss en lg'caida de'presign déLflﬁjo
£85e080. o . : T '
En 1§ patente estadounidanse hﬂ 3.169;142 se des-

cribe un reactor formado. por tubos de 11 mm aproximadamente
de diametro internc, en el que la dlstrlbucion del resctivo
1iquido en 1os diferentes- tubos se efectia medﬂante boqui-
1las capaces de crear una caida de presién elevada, con el

£in de reducir al minimo el efecto de las posibles varia~

ciones en la preslon delante ae 1as,boquillas gobre el cau-|

ot et A 1 e S i o= =
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- del de liquido. De 1z misma forma, la distribucidn del read
“tivo gaseoéd‘se realizg mediante boquillas capaces de creax

una calde de ‘presidn elevade con respecto a la caida de pre

‘ nes. posibles en la reslstencia de los tubos tienen una in-

‘Ja de la base'y del tuboe E1 inconyenienﬁe de este sistema
:feside en.el.ﬁecho de que ia mayoxr parte de la energie de

la corriente ~gageosa debe ger dlslpada en lag boquillas de
: dlstrlbucion Y solamente una fra0016n relativamente peque~

ﬁa queda disponible para el flujo de los tubos de reaceidn.

| 15 m/segundo, dependiendo de la seccién del tubo. Una con-
»secuencia de esto es que el caudal de gas y de 11quido por
;tubo es baatante pequeﬁo. Un aumento del caudal de liquido
,sin_aumentq'Qorrespondignte del.caudal de gas dentro de

' clertos 1{mite3'puedg'conseguirse'mediante-el aumento de lg

' casba; es.decididamehte_ventajoso trabajar con una veloci-

" dad da_gaszcbnsidéfabiemenfe ﬁés_elevada, prgfefiblementef

'reaccion. En este oondic1ones, se efectia ung reaccién ré-

. pida ¥ uniforme de todas las porcionea del llquido, con un

3884730 [aw

-1 -
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fluencia reducida sotre el caudal £8:50080 de cada elemento,

dado .que este ‘dltimo depende de la caida de presidn comp1e~

Por consiguienté, la velocidad del gas en los tubos de

reaccion debe -ser llmitada, practlcamente es dal orden de

concentracién de anhidrido sulfirico en el gas, pero normsl
mente ésta es perjudicial pars la calidad y particularmente

pare el color del producto. Ademde, en la meyoria de los

conprendide entre. 35 y'65fm/segﬁndd, con objeto de comunicgr

turbulencia y velocidad & la fase liquida en los tubos de

breve tiempo de permanenCJa ¥y ung alteracidn r{nima del pro

ducto. Sin embargo, ésto requiere un clerto corsumo de.ener

—731on en los tubos de reaccion. D¢ esta forma, 1las varigciod -
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 ble viscosided g la temperaﬁufa dé reaceidn, Para prdbéf-'
~ cionar esta energla, es naeesario tenaruna caida de pre=

_ sidn auficiente en los tubos de. reaccién.

-01a a8l flujo que pueden veriflcarse en los diferentes “fu

el procedimlento preve una igualaclon sustancial de las -

_ rico gaseoso” diluido con un gas inarte, en varios tuboa de

. desde la cual otro gas 1nerte corre libremente hacia los -

E oialmente las~nrealones delante. de todas las boquillas de ,

gla de la corriente gaseosa, especialmente en el caso de

productos de éulfonécién ¥ sulfatacién qua_tienqn,una ﬁptar .

El prooedimiento de 1s presente invencion peraite

- obtener una distrlbucion sus’cancialmente uniforue del reac—,

tivo llquido y del reactlvo gaseoso en.varlos tubos de

reaccién paralelos, 1rdependlentemente, dentro de limites -

suficlentemente amplios. de las varlaciones en le r951stenp_

boa, gin necesldad de eliminar para dsto la celda de pre-i

sién en el interior de los proploe tubos. A este efecto,

presiones en todos los tubos de reacclon paralelos, inmew= -

diatamente delante de- 1as boquillas de distribucion del

reactivo liquido y 26l reactivo gaseoso. ' .
Corresyondientemente, la presenxe 1nvencion tiene

por objeto un procedimiento de sulfonacidn y de sulfatap

reaccidn paralelos de flujo descendente, refrigerados exte-
riormente, cuyo procedimiento esté caracterizado porque log
fubos de reaccion situadoa enfrente de las boqulllas de 1nr
yeccidn del reactivo liquldo y del reactivo gaseoso estan
en comunioacion con una, camara unica de preeién uniforme,l

diferentes tubos de reaccion, de forma que iguala sugtan-

inyeccidn del reactivo liquido y del reactivo gaueoso. Est%

¢idn de compuestos orgénicos 1iquidos -eon anhldrido sulfu- »
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_ 30 complejo de cada tubo resilta sustanclalmente inversa=-

-gas inerte suplementario es denominado en adelante gas de

- compensacion. En funciomamiento, el gas de compensacién co=

' bucién,suficienmeménte uniforme de los reactivos cuando las
sentan comd.méximo algunaé unidades por ciento de la caida

80 En estas condicionss, el gas de compensacidén se distri-

' sustanclal de lga presiones delante de las boquillas de dis

-damente de la cantidad'total'de gas inerte que corre en ca-

da tubo, E1 ges inerte de compensaclon es generalmente airels
“de reaccién concentricaaente entre el reactivo liquido ali-
mentado en las suparficies interiores de los tubos y el

.reéctivo gasebso inyectado en la zona central de cada tubo,

rves de las embocaduras de los tubos de raa,ccmn en forma

rre libresente hacia los tubos de reaccidn cuando les caf-
das de presidn de entrada son despreciables con respecto &
las cafdas de presidn en las boquillas de inyeccida del

reactivo éasedso. En la mayoria de los casos de aplicacién

préactica del presente procedimiento, se obtiene una distri

caidas de presicn de entrada dsl zas de compensacidn repre-

do presidn en las boquillas de inyeceidn del reactivo gaseo
buye en los tubos de regecidn de forme que el caudal gaseo-

mente proporcional a la resistencla que éste opone al flu-

joo De 1o que precede, resulta ev1dente que la 1gualacion

tribueibn del reactlvo llquldo y del reactivo £aseoso esta

1igada a una iguelacién sustancial de las caidas de pre;

gién en todos log tubos de reaccidn. éeneralmente, la canti

dad de gas de compensacidn varia entre 8 %y 19 % aproxime-

El gaa de compensacion puede ser introducido en los tubos

0 bien puede ser introduc1do con el reactlvo 1iquido a tra-

convergente que rodean a las boqumllaq de inyeccidn del reqF
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‘reaccidn, utilizable en el progedimiento ds la presente in-
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Para una descripeién mas detallada de las céracte-

tivo gage0so.

ristieas dal procedimiento de 1a invencidn, renitimos a log .

dibujos que acompafian a este memorig, en los cuales:
Ia Tigura 1 es una representacidn esquendtica en

gecceidn vertical de un reactor destinado a la realizacidn

del procedimiento de la inveneian.(En lg Figura 1t Aq indie-

ca S05 # gas diluyente ipefté; Byy réactivo orgénico liquid
do; C, zas inerte de compensacién§ D, rsspiradero; E,gali=-
da del agua de refrigeracidnj E;gntfada deliagug de refri-
geracidn); -

lg Figura 2 es ung representaclén particular del

digpositivo de 1ntroducc10n en los reactivos y del ﬂas ds

comsensacion en los tnbos de reaccion de la Figura 1,
la Figura 3 represenxa ung seccidn horlzontal del .
dispositivo de la Figura 2 enfrente de las aberturas de en-
trada del gas de compensaciénj N
' la Flgura 4 representa otra forma de 1ntroducc16n

de los reactivos y del gas de compensacion en 1os tubos de’

vencion; 7 7
la Figura 5 es una representaclén graflca de les
caidas de presion ala entrada del aire da compensaclon,
en un dispositivo del tipe repreoentado en 1&_P1gura 24
En la Figuia 1, ol reactor ests formado por una
envoltnra o camisa cilindrica 1;'préferiblemente verticai,

que -contiens varios tubos de reaccidn 23 (para mayor sen=

cillez, en la figura 56 ‘han representadblsolamente.traé'tUFV

bos, naro el reactor pusde contener_hasta wds de 100 tubos)y

Los tubos estdn fijados por au extremd inferior a la pla-




" 10

18

20 -

25

-30

, ferior de los agujeros aterrajados de la placa de brida 7,

‘en el extremo supericr estdn soldados a unos empalmes fi=

- Sin embargo, en general se prefiere un didmetro interior

~tros. Sobre la placa de brida 7- se he montado rlgldamente

reaccidén. Entre las placas de brida 7 y'7' se encuentra la

-1 -

388435

ca 6 mediante elementos de'estanqueidad 12, mientras que

leteados 13; estos ultlmoa estdn apretados de forms estan—

ca (mediante guarnlclones convenlentes) en la porcidn in-

la camlsa 0 envoltura 1, las placas 6 y 7 y las paredes de
los tubos 23 rodaan a la cdmara 16, en la gue se puede ha-
cer circular agua de refrigeracidén desde un extremo gl otrd,
mediante los deflectores 4 y 4'. Para una refrigeracién

efiéiente, se han previsto en la.cémara»16 unos diafragmas
transversales u otros dispositiﬁos conocidos no represen=
tados en la figura;rEl didmetro interior de los tubos 23

puede estar comprendido entre 8 ¥ 18 mm aproximsdamente.

6omprendido entre § g 13’mm para obfizner un caudal suficier-
te por tubo y un produeto de calldad aceptable. la longi-
tud de los tubos debe auuentar cuando aumente el didmetro
interno, con ob;etq de obtener el grado de reaccidn desea-
dos En generai, lg lbngitud de los tubos estd comprendida

entre 0,8 ¥5 metros v preferiblemente entre 1 7 3,5 e~

la placa de brida 7', que presenta agujeros enfrente de log
agujeros aterrajados de la place de brida 7 v a través de
los cuales pasan los empalmes 14 que estdn fileteados en
la parte inferior y apretades en la parte superior de los’
Bgujeros atérrajados de la placa 7, de manera que forman

una unidn estenca (mediante guarniciones convenientes)'en
la placa de brida 7', Ios empalmes 14 llevan unos elementos

de introduccién de los reactivos y del gas en los tubos de
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Desde este cdmare 19, el reactive orgénico liéuido'es_ali-

‘aente por la envoltura o cemisa cilindrica 3, estd repro-

| ros gterrajados de la placa de bride T4 provistos de ele—

~ reactor con el conducto de salida,

 representados con mis detalle en las.Figuras‘2 ¥y 3. E1

cdmara 17, que estd en commicacién con la cémars amiler
18 formada por la camisa 5 que esté soldada al exterior

de 1a placa do brida 7' Ia cduara enuler 18 estd en commi-
cacién con la cdmara 17 mediante unos agujeros-radialés'zf
practicados en la borciéh reslzada de la bride de le pla=
ea 7. Gracias a esta conexidn, elxgas,insrte pueée ser en~
viado a la cdmara 17 y desde aquf distribuido como gas de

compensacidn, como se describe & coﬁtinuacién. Una cémara |
'19 ge encuentra sobre la placa de brida 7' y estéd delimita-
da en la parte superlor por 1a placa de brida de separac1or

8 y lateralmente por la envoltura o camise cilindrica 2,

mentado hacia 1os ‘tubos de reaccidn mediante unas boquilias
de distribucién 25, montadas sobre los empalmes 14. la par-
te superior del reactor comprendida entre la placa de bride

de separacidn 8 y la tapa de brida 9 y delinitada lateral-

gentada por la cdmara 20, dgsde.la cugl el reactivo;gaseoso |
es alimentado hacis los tubos de réaccién, mediants unés
boquillas fijadas en 1lg éarte eénmralra los empalmes 147
¥y que atrav1esan lg placa de brlda ds separacién 8; esta

iltima estd provista de unok agugeros enfrente de los aguaé—
mentos de estanqueidad 15, Ia placa 11 sirve para unir el

Ios elementos de irtroduccidn de los reactivos y

del gas de compensacidn en el reactor de la Figura 1.estén

reactivo orgénico liquido, dosificadq—mediaﬁte'la boquille !

25, desciende g través del conducto 24 hasta el emplaze=
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introduce en el tubo de reaccidn 23. El reactivo gaseoso

s dosificado mediante una bogquilla 26 e inyectado concén-

1las 26 esta ensanchada, siéndo’el'éngulo del cono de 7°

rlos agujeros rediales 221361 empalme 14, recorre el conduc-

-1uz bastante éstrecna de forms que obliga al liquido g dise

“solamente una resistencia minima al flujo. En general, estd’

miento 30 comprendldo entre los empalmes 13 y 14 dentro
del- agujero aterraaadp de la placa T; desde agui el liqui-
db, mediante la sbertura anular 28, comprendida entre la
supérficie cilindrics interior del empalme 13 y la super- 7
ficie exterior de la prolongacidn cilindr;ca del eapalme 14,
y el empalme conico 31, es.diétribuido sobre el perinetbo

que delidita por el exterior lg abertura anular 29, que se

tricamsnte en la poreién més'interior del tubo de reaccidn

23, Preferiblemente, la abertura de descarga de las boqui-
aproximadaménxe. El gas de’compenaaci&n entra a través de

to anular 27.cohprendidd entre la superficie cilindrica
intefior del tronco final del empaime 14y la Superficie
exterior de la boquillg 26 y penetra en el tubo de reaccion
23 concentricamente entre el reactivo 1{quido y el chorro

de reactivo gaseoso. les aberturas enulares 28 tienen ung,
tribuirse. sobre todo el perimetro, pero tal que produce

luz estd comprendida entre 0,5 ¥ 1,2 nn. Las aberturas anud
lares 29 tienen preferiblemente una luz comprendida entre
1y 1,8 'mn y una longitud comprendida entre 5 y 30 mu.

. Ia Flgura 4 reprasenta otra d13p051c1on convenien~
te para la introduceidn de los reactlvos y del gas de come
nensacidn en los tubos de reaccién. las placas T y 7' estdn
provistas de sgujeros aterrajados idénticos y exactamente

superpueétos para recibir los empalmes 41 y 42. Los empal-
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" bo de reaceidn 23, en la parte externa del chorro gaseoso

cidn 23 y ol extremo de la hoquilla 26 estd retrasaedo de:

mes 41 tisnen una parte termingl convergente con un angulo’
dal .cono da 22° aproximadamente. Los empalmas 42 $ienen unJ
prolongacién tubular 43 que rodea a la boquilla del gas 26
formando un-conducto anular 45 a través del cual el reacti-
vo orgénico 1iquido desciende hacia la abertura 47 cémpfeh—'
dida entre la superficie cénica té:ﬁinal del.emﬁalme My
ol borde exterior de la boguilla 26. El gas de compénsécién
alcanza esta abertura pasando pof eirconaucfo enular 46 cod;
prendido entre l&ssuparfiqies interiores dei empalme 41’

y las superficies exteriores de la brolongacidn tdbular 43,
A través de la abertura 47, el reactmvo orgénico 1{quido

y el gas de compensacién son introducldos Juntos an el tU-

que sale de la boquilla 26. Se obtienen buenos resultados-
cuando el diametro externo de las boquillas 26 ‘o8 sustans‘

ciglmente igual al diametro interne de los ‘tubos de reac-

2 a 3,5 mm con respecto al extremo convergente del empal-r
ne 41, de forma que la luz de la abertura 41 esté compren-
dida aproximadamente entre 0,4 y 0,7{mm. La dlsposmaon '
de la Figurs 4 conviens eépecialmehfé o los tubos de reac-
cién con un didmetro intabno de 6-a 10 mm. En estergaso;

la disposicidn de la Figura 2 témbiénues utilizable pero'
necogite boguillas de inyeccién del reactivo,gaseoso de pe-
quefio didmetro para obtener una luz apropiada de las aber- ,
turas anulares 29. Laidisposici&n'éa le Figura 4 ss sin emQ
bargo utilizeble también con tubpsnde'rgaccién.de diametro
mayor; por ejemplo, he dado resulfados sustaﬁdialmentéiiguaﬁ
les & los obtenidos con la disposicidn de la Pigura 2 en ol

caso de tuhos de reaccién con un dlametro 1nterno de 13 mm.
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la perlferla.hacla el centro, misntras que se dlstrlbuye

de 1og conductos amlares 27 (Figura 2) o a través de los

vqueﬁa. del orden de 1 an de la columne de agua 0 menos,

do los tubos 23y de los caudales minimos y méximos del

- gas de compensaciou. Para un caudal mlnlmo, ‘1a velocldad d4

| quillas 26 en.las aberturas‘29 6 47, Esta-difusion puede

_algunas unidades,porcentuales de la caida de presidn cree-
da por las boquillas del reactivo zase0so 26. Las caidas de

- presién de entrada en las aberturag representadas en 1o’ que

En la cdmara 17, el gas de compensacién corre por

en log tubos de reaccidn 23 a través de los agujeros 22y,

conductos anulares 46 (Figura 4); Ia diferencia de presidn

que se produce entre la periferig yel centro de le cdmara
17.a causa del f£lujo geseoso varia con el didmetro de la

cdmara o con el nimero de los tubos de reaccidn y el cau-

dal de-gas.de‘compensacidn; sin embargo, es sisapre muy pé;.

Lg cailda de presion de entrada del gas de compen=

sacidn en.los;tubos de reaccion 23 estd localizeda en bueng

parte eri las sberturas 29 (Pigura 2) o 47 (Figura 4), donde
el gas cdrre-éon el reactive orgénico'liquido.rLa'luz de
las gberturas 29 § 47 depende del eaudal del reactivo organ

nico llquido que llega a.lg widad del perlmetro interior

entrada del gas de’ compensaclon debe ser suflclente pars,

impedlr la difusion del chorro 2258080 qus sale de las bo-

provocar uné reaccion prematura-delrcompuesto orgénico con
él‘anhidrido sulfdrigo, con formagidn de color. Por otrg
parte, las caidds de'pregién de entrada, en el campo de
caudales requerido -para compsnsar las variaéiqnesren,la,re-

sistenbia de los tubos 23, deben representar como maximo

antecede, estdn comprendidas en general entre 20y 120 mm
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| prendidos entre 8 ¥ 19 % del caudal total del gas inerte

‘establezeca una caide de presion pomprendlda Qn gyneral eN=

“reaccidn paralelos. Ia desqniformidad;porcentual méxime de |

‘donde /\P es la cafda de presion en’las boquillaa del reac-

" pondientes respectlvamente 8 log caudales maximo g minino.

'ros 22 y conductos 27 (Figura 2) o en'los conductos 26

pomes oo oo

=16~

388435

de columna de ggua para caudales'de'gas de—compensacién com

por tubo, Con el fin de establecer 1a citada relacidn de i f
caldas de presion, las boquillas 26 estan dimensionadas en

relacidén con el caudel de reactivo gaseoso de forma que se

tre 0,10y 0,35 xg/cn®,

Lg desuniformidad maxima de las nreaiones delante
do las boquillas de dlstrlbuclon.del ‘reactivo gaseoso esta
representada por 1 diferencis entre las caldas de nresldn
de entrada del ges de compensacldn, que corresponden a los
candales maximo y miniﬂo. Esta dlfarencia eatd llgada alal

desunlformidad maxima en las resistencias de los tubos de

distribucién del reactivo gaseoso en los-tuboa de reaccidn

estéd dada bor la ecuacidne

AP , Y -
: o -1 x 100
AP - (A, nex r'ZS"min) R

tivo gaseoso, mientras que zx ‘mex y. Z§p min son les cai— .

das de presién de entrada del gas ﬂe comnensacion corres— ,

Con el mismO'criterio, se pLede'calcular'1a'aésupiformidéd':
mexima de distribucién del reactivo 11qu~do. Como las cai-

das de presién produc1das por el fluao de gas en- los aguje-”

(Figura 4) son alrededor del 30 % 0 menos de la calda de-
presién compleja.de entrada del gaa de compengacion,,la
désuniformiced de las presiones delante de las boguillas -
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de distribucidn del 1liguido resulta minima. Por consiguien-

te, se pueden emplear boguillas con una caida de presién |
relétivamenferbaja pars, el caudal de liquido requerido. Es-
o es conveniente para evitar una velocidad de liguido dgé
mesiado elevada que puede producir le erogién de las suﬁgx
ficies interiores de,los.égujeros calibrados. '

Ia caida de presién en los tutos de reaccién 23

" puede ser también esencialiente mayor que la caida de gre-

gibn en las boqulllas 26, Por lo tanto, es posible sobrepa-

sar lag limltaclones establec1cas en el estado anterior de

‘ la tecnlca en 1o que se refiere gl caudal del. 1iquido ¥ &

la velocided del gas en los tuoos de reaccidn.
la veloclaad del gas en los tubos de reaccidn, re~

lacionada con la seccion de los- tuhos, esta comprendidg en

| general enire 20 y 80 m/segundo T preferiblemente, entre

35y 65 m/segundo. Pars velocidedes mas bajas del llmlte

minimo indicado, el contacto en la interfase puede resultar

',insuficlente o bien la fase llqulda puede ser retenida de-

-ma51ado tiempo en la zong de rea001on. En el campo ds velo-

ciaa@es indicado, se verifica una mezela en la interfase
creciente con la velocidad del ges; la superficie de la
interfase resulta compleje ¥y unas porciones de liguido

ebandonen lg fase continua para entrar en la fase gaseosa

'y volver & entrar a continﬁacién en la fese 1{quida corti-
nue. Para VelOClﬂ&dEQ creclenter por encina del limite mg~ |

- ximo. indicado, unes porciones del 1liquido tienen tenden01a

a ester en suspensidn de foruma cada vez mds estable en la

fase gaseosa'en forms de gotitas que pueden reaccionar su~

. cegivemente con 61 enhidrido sulfdrico o ser arrastradas

por el gas agotedo a la salida. B

T

A:T*"* -

[3
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prhidrido sulfuroso en anhidrido sulfdrico. En todo caso,

‘seoso puede derivarse un flujo de gas o de alre 8600 para

' tamblen el ges de compensacidn debs estar a una temperatur%

Ia concéntracién de anhidrido_sulfﬁrico'en el gas. )
en el momento sn qﬁg éste Sé pore en contacto con el reac-
tivo orgdnico liquido'eété- comprendids en géneral entre 2%
y 12 % en volumen y preferibleﬁénte entre 3% y 6 % en vo-
Jumen. Ia relacién molar entre el gnhidrido sulfirico ¥ el
compuesto orgénico veria con la raturaleza de este dltimo
y estd comprendida entre 0,9 y 1,2 y,'més corrientemente,
entrs 0,95 ¥ 3,15. i

El reactivo gaseosc que contiene el anhidridq sul—~
firico pue&é ger obtenido por evapdrécién de anhfdrido suls
farico liguido estabilizado comercial o de anhidrido sulfﬁs'
rico obtenido por destilaeién dé oiéﬁm en dna corriente
de gas 1nerte, como nitrégeho,»anhidrido carbdnico o, mas
corrientemsnte, gire ‘seco o bieﬁ por combusfién de azufre

slementel en una corriente de eire seco y conversién del
antes del sistema de producclén de anhldrmdo sulfurico ga~

ser utllizado como gas de e0mpensacion.

E1 reactivo gaseoso GOntenlendo anhfdrido sulfdri-
co es slimentado al reactor bajo una presidn comprendida
aproximadamente entre 0,3 y 1,3 kg/cm,‘y e une temperatura
converiente para-que o ge produzee condensacién ni obs=
truccidn de las boquillaé'de distribucién o-sglidificacién
del compuesto organico en la cémara de alimentacidn, En el

caso de compuestos orgénicos de elevado punto de fusion,

conveniente para evitar la golidificacidn a la entrada de
los tubos de reacclon. '

Ie temperatura de reaccidn var1a con la v1scos;uad
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| pleto; en este Ultimo caso, ol producto de reaccidn es re=

" gresivamente sobre el calor engendrado por la reaceion y

‘la temperaturae disminuye.

. después_de 1afseparaoién del gas agotado, por contacto y

‘mezcla con un producto previamente refrigerados

puestos orgsnicos que, en estado liquido, pueden reaccionan

‘unitarios o bien pueden ser mezclas de homdlogos o de isé-

-19 -

3884 7R

¥y con el punto de fusidn de la fase liquida y generalmente

estd comprendida entre 30° y 110°C aproximadamente. En este

aspecto héy que okgervar que 1artemperatura varia a lo lar-
g0 de log tubos de reaccion: aumente instantdreamente en

la zona inicial de contacto de los reactivos a causd de la
reaccién extreordinarismente répide, después de lo cual el

calor eliminado por la refrigeracidn externa prevalece pro-

ng tubos de reaccién pueden tener una longitud
tal que permita la refrigeracidn de la mezcle hasta una

temperature a la cual el producto sea suficientemente esta-

bie, de form gue pueda ser transferido para el tratamientd

posterior o bien de una longitud suficiente para outerer

una abaoreién del anhidrido sulfirico sugtancialiente com=

ffigergdo‘poéteriormente.a'la-salida del reactor, antes o

Bl procedimiento de la presente invencidn es apli-

cable a la sulfonscidn y & la sulfatecidn de todos los como
con anhidride sulfdrico gaseoso.iLos compuestos pueden ser

meros_o de -ambos. Son ejemplos de estos -compuestos las ole-
firas con una cadeng lineal o ramificada, conteniendo de 8
a 20 dtonos de carbono con un doble enlace irterior o ter~
ninal (a-olefinas); los hidrpcarburos arowéticbs y arohéti—
cos sustituidos, con una cadena alguilica lineel o ramificy

da conteniendo hasta 25 atomos de carbono, como, por-ejempl

r
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~ ra 1, formado por tubos refilados comerciales con uh,diép

los alquilbencenos y en barticular el dodecilbenceno y el.
tridecilbenceno; los alcoholes gresos con ung cadena lingaﬁ
o remificada conteniendo de 8 a 20 dtomos de carbonb,.como
por ejemplo alcohol laurilico y alcohol cetil—estearilicé;
los productos de condensacidn del éxido de etiléno con':

alcoholes grasos y dcidos grasos de 8 g 20 5tomos;de car=

bono y con alduilfenoles con una cadeng alquilica constitud
da por 8-16 étomos de carbono; y lqs' gecidos grasos rconte-
niendo de 8 a 20 dtomos de carbono, Como material de partid
da se pueden emplear tamhién mezclas. de compuestos de es= -
tructura quimica difersnte, por.ejemplo'alquilbencenos h'g

alcoholes grasos y ademds mezelas de compuestos_que reacclg

nen con el anhidrido sulfdrico junto con otros que no reac- .

cionan, como por ejemplo'frécciones de aceites minerales
que contiexnen producfos aromgticos.

Ademgs, el procedimiento de 1lg presente invenéidn
puede ser empleado también para otras reacciones gas-1{-
quido que tiensn lugar con desprendimiento o absorciéh de
calor, siempre que pueda ser empleado un gas inerte como
gas de compensacidn. ’ |

EJEKPLO 1 -
Este ejemplo se refiere a la distribucidn del reac

tivo gasedso en un reactor del tipo.ilustrado'en,la.Figu—

metro interno nomingl de 11 mm Y una lonéitud de 1850 mm,
El reactor estd previsto para un caudal de reactivo'liquido
de 7,2 kg/hora por tubo (referida'gi dodeciibencano) y wn
caudal de aire complejo de 17 Nm3/hdra poxr tubé. Las,abef-
tures anulares de entrada aél reEctivo liqdidoay de airé

de compensgeidn tienen una luz de 1,5 mm y una longitudrde
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'sién total de 0,5 kg/cm (en 1a céamgra de aire de compen-

bo. Ia corriente de aire principel de 15 Nm3/hoxa por fubo

de preslén de entrada del aire de compenoa01on‘resultan

- erear una calda de presidn de O, 20 kg/on?, la desuniformi-

'benceno conercial de cadera 1ateral ramlflcada, con un pego

'los caudales de aire son log 1ndlcados en el Ejemplo 1. Se

'emplea une rela01on molar anhidrldo sulfurlco/reactlvo or=

-21 ~
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20 mn, Iag caidas de presidn de entroda del aire de compens

sacién para las condiciones antes indicadas y para ung pre- a

sacidn) estan representadas gréficamente en lg Figura 5,
La veiocidad.del aire en los tubos de reaccibn, referida a
la seceidn del tubo, es alrededor de 50 m/segundo. El cau~

del medio de aire de compensaoidn es de 2 Nm3/hora por tum '

es empleada para diluir el.anhidrldo sulfurico. Se ha pre~
visto la compensaclon de las veriaciones del candal de aire
6omplejo, debidas a lag Variacippgs en la resistencia de
los tubos, como méximo del 6 %, es decir entre 1 No3/hore
pof tubo,. El'aire de compensacidén corre por lovtanto hacia

los diferentes tubos en cantidades que varian enzre un mi-

—o—

nimo de 1,5 ¥ un méximo de 2,5 Nm3/hora por tubo. Les caide

] respectivamente'de 40 y 70 mn de columna de agua, Empleando

boqulllas ds dlstrlbu01on del reactivo gaseoso’ capaces de

dad méx1ma de distribueidn est

2000 " d )
2000-(70-407 =1)x100=0,75

. EJEMPTO 2 2

Este ejemplo representa la sulfonacion del dodecil-
molecular medio de 245 Ias carccteristicas del reactor v
génico de 1,07, El reactivo orgenico es alimentado al-reac—_

tor & razdn de 7,2 kg/lora por tubo y el anufdrido sulfiri-

co es evaporado en la corr;énte de aire principal a razdn
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. gacidn y se pone en contacto con el reactivo organ1co. La:

 es mantenido en digestidn durante 20 mlnutos para comple= -

‘ ter la reacclén y flnalmente es hldratado con 1 %. de agua
,do por extraceion con eter de petroleo del producto ‘neutre-

cidn acuosa al § % de- sustancia activa tiene un color cor;js-

- filtro.n® 42),

“anhidrido sulfurico en ol ;eactlvo paseoao 'del’ 8 % en volu-

de 2,52 kg/hore por tubo. La. concentracion de anhidrldo
sulfurlco en el reactivo gaseoso es de 4,5 % en volumen,
desciende por término nedio el 4 % en volumen en ‘el momen—

t0 en que el reactiwo gaseoso encuenira al aire de compen—

temperaturs del reactivo orgdnico es de 20°¢ § y la tempera=~
tura del reactivo gaseoso es .de 45°C. En el reactor se haca’
cireular sgue de refrigeracion g una temperatura de 34°C.
Ia. preslon en la cdmara de alimenta016n del reactivo gaseo-
s0 es de 0 75 kg/cn® y la preslon en la cémara del aire de
compensaclon 85 de 0,55 kg/cm N La mezcla de reaccidn sa-
le del reactor a una temperaxura de 60°0. El geido dodecild
benzosulfdnlco,despues de la separaqién del gas agotado,

es8 enfriedo répidamente»a una, températura de 42°0 después-
para descomponer los anhidrldos-residuales. El dcido dode-
cilbenzosulfdnico éontiene'1,6'%'de'insu1fonato (determina-

lizado nediante hidroxido sodico) y 1,6 % de dcidd sulfiri-

¢6s E1 producto nsutralizado con hldrdxido sodico en 501u~

pondiente & 40 unidades de la escala Klett (célula de 40

‘ Para un reactor de ‘acuerdo con ol ectado anterior 7
de ia tecnlca, formado por tubos con dimenslones aproxlaap '
demente iguales a las de 108 tubos empleados en este ejem—
plo,.se ha 1rdicado un caudal del orden de 5 kg/hora de -

dodecilbenceno por tuho, pero con una conceptracidn de

¢
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de la concenxracion de anhidrldo sulfirico en el reactivo

_son. los 1ndicados en el Eaemplo 1. ‘Se emplea ung-relacidn.

molar- anhfdrido’ sulfurlco/reactlvo organlco de 1,00, E1

' 6 kg/hora por fubo y 6l anhldrldo sulfirico es evaporado
- en la corrierte de aire principal a razén de 2,42 kg/hora

' pof tgbq.'ﬁa,ccncenzracidn de anhfdrido sulfirico en el

-en contacto con 8l reactivo orﬂanlco. El reactivo oraanlco
 tiene una temperabura de solidificacién del orden de 22%C
¥ es glinentado al reactor a ura tn1pnratura de 29°C, Ia
-tempnratura del raactlvo gaseoso es 40°C. En el reactor se
“hace clrcular agua de refr1gerac1on a una temparatura de

299 C. La presién én la cdmara de allmantacién del reactivo

men aproximadémenxe. Segin la experiencia, una reduccidn -

gaseoso al 4-5 % en volumen perpite mejorar declslvamente
el color del ‘producto; sin embargo, esto supone ung con31-‘.
derable reduccidn del caudel de dodecilbenceno con objeto’
de mantener la caida de presibn en los tubos de reaccidn |
dentro de un valor aceptable pera ung distribucidén unifor-
me de. los reactivos.

R - BIEUPIO 3 |

‘Egte ejemplo se refisre & la sulfatacién de unm
fraccidn de alcoholes grasds sirtéticos lineales, con un
numero par de dtomos de carbono, constltuida preferentemen—
te por los termlnos 012 b 014. Es bastante simllar al alco-
hol laurillco comer01al y tiene un peso molecular medio de

i98. Ias caracteristicas del reactor y los caﬁdales de aire

reactivo organlco es allmentado al reactor. a razon de

reactivo gaseoso os de 4,3 % en volumen; dsscieide por tér-

mino medio al 3,8 % en volumen on el momento en que el reag

tivo gaseosd'encuentra al'aire de cbmpensacién y. se pone

a0
.

g e
B
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éaseoge es de 0,53 kg/cm? v la presidn en la cdmars de air%
de compensacién es.de 0,30 kg/cm . la mezela de reaccion
sale del reactor a uma temperatura de 37°C. El monoéster
gulfirico, despues de 1la separacién del gas agotado, &8
enfriado rdpidamente a una tempefafubalde 32°C y despuds
s neutralizado con una solucién}de hidréxido sédico al
6 % en un mezclador contlnuo prov1sto de refrlgeraclon. Ta |
temperatura en 1la neutrallzac1on se manhlena en. 36 %, E1
producto neutrallzado contiene 3,0 % de extracto de ater
de petréleo vy 1,2 K de sulfato sodlco, referidos a la sus-
$ancia activa 100 %, Ia solueidn acuosa al 5 % de austancLJ'
activa tiesne un color correspondmente & 20 unidades de la
escala Klett. ' '

Para un reactor de acuerdo con el estado anterlo-r
de la técnica, formado por ‘tubos con dlmensiones aproxlma- _
damente 1guales a las de los tubos empleados en este ejemr
plo, se ha indicado un caudal del orden de 2,3 kg/hora de
alcohol ]aurlllco por tubo, con una ‘concentracién de anhl-
drido sulfﬁrico en el reactivo gaseqso del 4,5 % en volu-
men. o o '

 EIEPIO 4

Este ejemplo trata de la sulfatadiéh de una fracciﬁn
conercial ds alcoholes sintetlcos llneales, con un nimero
par de &tomos de caruono, constltulda s0bre todo por 1os
t3rminos 016’ c 180 ¥ 020 y con un pnso molecular medio -de
263, Las CaraCtBrlsthdS del reactor y los caudales de aire
son los indicados en el Ejemplo 1' se emplea una relaclon »
molar anhldrldo sulfurico/reactivo orsanico de D 98. Bl
reactivo orzénico es allmentado 2l reactor a razén de

7,2 kg/hora por tubo y el anhidrido’ sulférico es evaporado

|
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l

- tor formado por tubos con las dimensiones indicadas en el

por Hubo, Ta concentracidn de annfdrido sulfurlco en ol .

| y’es alimentédo al reactor a ﬁna'temperatura de 52°C, ILa
~ tura de 44°C. La presidn en la cémara de allmentaclon del

,react1vo gaseoso es de 0, 60 kg/cm v la pr931on en la camas

"raa 45°G Bl producto neutralizado 36 dlsuelve con limpi-

‘dez en agua callente. Contiens 9,5 % de extracto de éter

25 -
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en la corriente de aire principal a razén de 2,14 kg/hora

reactivo gage0so es de 3,9 % en volumen y desciends por ;'
téruino medio al 3,4 ,.en_volumen en el momento en que el

reactivo gaseoso encuentra aliéire_de'compensacién ¥ séi.
pone en'contgoto con el.reéctivoiorgénico.'Ei reactivo or-

zénico tiene una temperatura de solidificacidn de 44,7°C

temperaturs del reactivo gaseoso es de 46°C y el aire de
compensacion es préviamente rescalentado a 50°, En el reac-

tor se hace circular agua de-refrigeracién a una tempera-

ra de aire de comvensaclon es de 0,36 kg/cm « L2 mezcla de |

IE reaccién sale del reactor a una temneratura de 51°C. _l mo-=

noegter sulfurlco, después de la separacldn del ges agota-
do, es enfriado rapldamente a ung, tamperatura de 45°¢ v

despues es neutralizado en forma contlnua mediante ung solu

cién de hldréxldo sodlco al 5 %, mantenwando 1a temoeratu—

de petrdlao_y 4,3 % de sulfato gédico, referidos a la sus-
tancia activa al 100 %, Ia solucién'acubsa al 5 % do sus-
~tanc1a activa tiene un ¢olor corr espondienté a 45 unidades
de la escala Klett. ' }

B EPIO 5

Se repite la sulfatacion del Ejemplo 4 en un reac-

Ejemplo 1, pero empleando el sistema de distribucidn de log .

reactivos y del aire ds compensacidn representado en la

s il
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' feactor son las indicadas en el Ejenplo 1. El caudal de

to al cauaal del Ejemplo 4, con objeto de evitar la influey

tracidén de anhidrldo sulfurico en el reactivo gaﬁeoso es

-26 —
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Tigura 4, con un retraso de los extremos de la boquilla del !

reactivo gaseoso de 3 mn con respecto al extremo de 1la em=
bocadura convergents del tubo de reacclon. Los caudales de
aire y los reactivos y las restantes condiciones de la ope-
racién son idénticos a los del Ejemplo 4. o

El producto neutralizado presenta caracteristicas

ansliticas, de solubilidad y de color précticamente idénti-

¢as a las del producto obtenido en el Ejemplo 4,
. EJEHPLO 6
Este ajemplo éemuestra la influencia de la veloci-
dad del gas en los tubos de resccién sobre ol color del
producto, con referencia a la sulfatacin de la fraccidn dﬂ

aleoholes grasos del Ejemplo 4. las caracteristicas del

aire complejo es de 10,3 Nm3/hora por-tubo, de los cuales

8,3 Tm3/nora por tubo entran como aire de dilueidn del anhf
drido sulfdrico y, por término medio, 2 Fm3/hora por tubo
entran como airé de compansadién. Is velocidad el aire

referida a la seccidn de los tubos es del orden de 30 m/se-

gundo. E1 ceudal de reactivo organico es rzducido con respﬁc-

cia soore el color del producto de una concentracién deag~
giado elevada del reactivo gaseoso. El reactivo organico -
os alimentado al reactor a razin de 3'6 kg/hora por tubo
y el annfdrido sulfurlco es evaporado en la corriente de

aire principal & razén de 1,07 ke/hora por tubo, La concen-

de 3,5 % on volumen; desciende por término uedio &l 2,8 %
on volumen en el momento en gque ol reactive gaseoso encuen-

tra al aire de gompensacion y se pone en contacto con el
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reactivo orgénico. Ias temperaturas del reactivo organico,

del reactivo gaseoso y del aire de compensacidn son las dall
Ejemplo 4. En el rsactor se hace circular agua de refrige-
racifn a una teumperatura de 46°C, para mantener la tempe-
ratura de salida de la mezela de reaccién a 51°C, E1 mono-
ester sulfirico, después de la separacidn del zas agotado,
es enfriado v neutraiizado en la formg indicada en el Ejem
plo 4. EI color del producto neutralizado en solucidén acuo-
sa gl 5 % de materia activa corresponde a 75 unidades ds
la escalg Klett, Sucesivamente se aumenta el caudal de ai-
re de dilucidn del anhidrido sulfirico a 15 Nm3/hora, como
en el Ejeanplo 4, permanéciendo invarigbles las restantes
condiciones. El color del nuevo producto neutralizado en
golucidn acuosa al 5 % de materia activa corresponde a 37
unidades de la escala Klett{. Todavia mas significativo es
8l hecho de que el aumento del caudal de aire determina
durante clertos momentos la salida del reactor de un pro-
ducto de sulfatacidn muy oscuro. 31 reactivo liguido que
con une baja velocidad del gas tiende a permanecer demasia-
do tiempo en los tubos de reaccion ¥y & volverse 0scuro, es
"soplado" fuera wientras que se establece el nuevo régimen
de flujo correspondiente al caundal :gseoso aumentado.

En resumen, la Patente de Invercidn que se solicitg
debers recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento de sulfonacion y sulfatacidn de
compuestos orgénicos liquidos con anhidrido sulfurico ga-
seoso diluido con gas inerte, en varios tubos de reaccion
paralelos, de flujo descendente, refrigerados en su par-

te externa, cuyo procedimiento esta caracterizado porque

1§
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los tubos de reaccidn situados enfrente ‘de las boquillas =
de inyeccidn del reactivo liquido y del reactivo gaseoso -
estan en comunicacidn con una cémara Unica de presidn uni-
forme, desde la cual corre libremente una cantidad de gas
inerte hasta el interior de los diferentes tubos de reac-
cién, de forma que iguala sustancialmente las presiones de
lante de todas las boquillas de inyeccién de reactivo 1i |
quido y de reactivo gaseoso, con objeto de obtener una dis
tribucién uniforme de los reactivos en los tubos de reac-
¢ion,

2. Un procedimiento segin la reivindicaeién 1, carac
terizado porque el gas inerte necesario para igualar las
presiones corre en los tubos de reaccion concéntricamente
entre el reactive liquido alimentado a las superficies in-
teriores de los tubos ¥y el reactivo gaseoso inyectado en
la zona central de cada tubo.

3. Un procedimiento segin la reiyindicacién 1, en el
que el gas inerte necesario para igualar las preéiones cory
en los tubos de reaccién con el reactivo liquido a través
de las embocaduras de los tubos de reaccién de forma con-
vergente que rodean a las boquillas de inyeccidn del reac-
tivo gaseoso.

4, TUn procedimiento segin las reivindicaciones ante-
riores, caracterizado porque los tubos de reaccidn tienen
una longitud suficiente para permitir el enfriamiento de
la mezcla de reaccidn hasta una temperatura a la cusl el
producto es suficientemente estable para poder ser trans-
ferido para su tratamiento posterior.

5. Un procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 3,

caracterizado porque los tubos de reaccidén tienen una lon-

Me
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gitud suficiente para obtener una ebsorcién de anhidrido -

sulfirico sustancialmente completa y el producto de reac-
cion es enfriado posteriormente a la salida del reactor,
antes o después de la separacién del gas agotado, por con-
tacto y mezcla con el producto previamente enfriado.

6. Un procedimiento segin las reivindicaciones ante-
riores, caracterizado porque los tubos de reaccién tienen
un diémetro interno comprendido entre 8 y 18 mm, y una lon
gitud comprendida entre 0,8 y 5 m. |
,- 7. Un pfocedimiento peglin las reivindicaciones ante-
riores, caracterizado porque la velocidad del gas en los -

tubos de reamceitn, referida a la seccidn del tubo, esta -

‘comprendida entre 20 y 80 m/segundo.

+ 8. Un procedimiento segin las reivindicaciones ante-

riores, caracterizado porque la concentracién de anhidrido

sulfarico en el reactivo gaseoso, en el momento en que és-

te entra en contacto con el compuesto organico, estad com--
prendido entre 2% y 12% en volimen.

9. Un procedimiento segin las reivindicaciones ante-
riores, caracterizado porque el compuesto organico de par-
tida contiene un enlace olefinico, un nticleo aromético, un
grupo metilénico reactivo frente al anhidrido sulférico o
un hidroxilo alcohélico.

10. Se reivindica por dltimo como objeto sobre el que
ha de recaer la Patente de Invencion que se solicita: UN
PROCEDIMIENTO DE SULFONACION Y SULFATACION DE COMPUESTOS -
ORGANICOS LIQUIDOS.

uka

- " 28 248 et i . e e b




10

16

20

25

30

Podo conforme, queda descrito y reivindicado en la
presente Memoria descriptiva que consta de treinta pagi-
nas mecenografiadas y dibujos que se acompafian.

Madrid, 19 de Febrero de 1,971

BERNARDO UNGRTA
P.
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