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PERFECCIONAMIENTOS EN INSTALACIONES PARA LA
PREPARACION CONTINUA DE ACIDOS PARAFIN-SULFONICOS.

S lisidandss SOCIETE NATIONALE DES PETROLES D‘AQUITAINE,
entidad francesa, residente en Tour Aquitaine,

92400 COURBEVOIE, Francia.

La presente invencién se refiere a una inas-
talacidén para la preparacibdn de hcidos parafin-sulfdnicos

por sulfoxidacidén fotoquimica de hidrocarburos parafinicos.
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-2—

Los deoidos parafin-sulidnicos son generalmente pre-

parados por la técnica denominada de sulfoxidacddd. semin la

cual so hace reaccionar simultaneamente el enbfdrido sulfuro-

so ¥y el oxigeno sobre hidrocarvuros paré%inicoa, en presen=

cia de radiaciones fotoactivas, en particular radiacién ultra=-

violete. ﬂ | o

La ecuaciéh de la reaccién es:
.-

siendo R un alguilo,

. En los procudimienxo- conocidos, la mezcla de 80, ¥
de Oa y las paralmnns son 11evadas pof¥ separado d la zona de-
reaceidn., La. mezela gaseosa se introduce en el medio reaccio-
nal bajo una forma . lo més dividida p051ble, ya sea con’ ayuda.
de un difusor de placa calcinada porosa, o bien con ayuda.de
ﬁn inyoctor da gas anular dispuesto en la parte interior de .

la zona de reaccién. De una manera general, el flujo de ges

nadas porosas, al igual‘que los ‘inyectores anulares de gas u
otros distrlbuidores dv oprificios del mismo género no permi-
ten obtenar 0 mnntener en el tiempo la divisién deseada del

En particular, en el caso de las placas o discos
porosos, le eficacia de la distribuci&n de gas estd limitada
a causa de la auééncia de agitaciéh, ademés.las'burbujas Obe
tenidas tienen un didmetro notablemante mayor ‘que el de los

1

i se 1ntroduca an la parte inferior del reactor bajo una presiéy
| suficiente para vencer la presién de la columa de lfquide y
es dividido en. finas Lurbujas, Sin ombargo, las placas calci~}
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: 1lzac16n compleaa, no aportan, como los difusores porosos.
" mds que una abltac16n débil o inexistente, lo que reduce coue

 91derablemante la eficacza de la distribucidéa del gas en el

' do a 1os agitadores clészcos (turblnas o disuos de paletas,
'ruedas con élabes, hellees) ya que son generadores de vibra-

c1ones, aumenﬁando estos dltimos’ considerablemenﬁe Los ries—

'tor fotOQuimico. . ) LT r~7

.156 liquida.

Segun este procedimlento, deatinado ‘a la preparacaﬁnf 

’iuna mezcla gaseosa de ‘anhfdirido sulturoao y de oxigeno sobre

-;una fase parafin;ca 1iquida, usa parte dea la meaclu gaseosa es

w

—f

. '

de pequeilas burbuJas o coalesccncia. Igualmunte a8 puede hae -
i :
car notar que la presion necesarla para vencer la presidn de

sistencia al deslizamiento en ol interior del maturial poroso,|
teniendo este ultlmo ademds una facil tendencma a obstru:rae,
en superizc;e. . '

Ex cuanto a los distribuidores de orificios, de rea-

liquido.

_gos de rotura ‘de 105 elementos de vidrio o de ouarzo ‘del” reac-A

“jza en buenas condlcmonea couo consecuencia de una mala tranu-_‘~

ferencia de los gases y en partiaular del oxigeno en la para—
fina ' :"~*'} ; S o o . ',.

venmentes y procurar un proccdlmiento que asegure una mejor

transferancia de los reactlvos de la fage gasuasa hacia ila fa—

ica de hidrooaburoa paraiinlcos, que comprenda 1la reuccién de|

la columna de llquido debe ser mds elevada para vencer la re= |,

Bn efeco, es practmcamente 1mposmble haber recurr1~f'

cont;nua de &cidos paraxin—sulf6nicos por sufoxidac;&n IOthufr

Asi muea, la reaccién de sulfoxidacaén no se reala«:'f

La invencién tiene por objeto remed;ar ebtos 1ncon->;"

o—
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inyectada en la fase liquida bajo la forma de una fina disper
8ién en una fraccidn de reciclado de la fase parafinica que
sirve de vehiculo a la mezcla gaseoxa.

Esta inyeccidén de los reactivos en la zona de
reaccibén facilita a la vex la transferencia de oxigeno, la
recirculacién y la agitacién del medioc reaccional, sin vibra=-
ciones paligrosas,

Ademis de las condicionmes operatorias gue se-
ran progiaas a continuacibdn, la invonéian comprende una ins-
talacidén para la puesta en prictica del procedimiento mencio=
nado anteriormente. |

' Seglin la invencién, este ﬁiapolitivo se carac-

teriza pofquc para la inyeccidn de la memcla gaseosa en el

reactor que contiene la fase parafinica, se utilisa al menos ?n

hidroinycctor qha comprende de manera usual orificios de lle-
gada de fluido motor, de aspiracidn y de impulsibn, cuyo ori-

ficio de iupu;sibn_desemboca en el reactor, en tanto que el

orificio de aspiracibén se une a una alimentacidn nueva o re-

ciclada de mezcla'gaseosa de anhidrido sulfuroso y de oxigeno
Yy que el ﬁriticio de llegada del fluido motor se une a las
canalizaciones de reciclado de medio reaccional y eventual~
mente de alimentacidén de parafinas nuevas.

| En la medida en que el orificio de aspiracién
se une a la zona da reaccién que contiene la fase gaseosa, es
ta forma de introduccibén evita ademés tener que utilizar un
compresor para el reciclado de los r#activos gaseoson,

La invencidn, en tanto en lo que respocto al

procedimiento en la instalacién para la puesta en practica se
pondr&d de manifiesto a continuacibén con elitranscurso de la

descripcidén que sigue, dada unicamente a titulo de ejemplo.
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de un reactor equipado de un hidroinyector utilizable en el

horguilla de aspmrac16n 12, se dispone unia tobera de expan~

5w
con referencia a los dibujos anexos, en los que:
o La figura 1 ilustra esquematicamente una forma de
ejecucidn de hidroinyector utilizavle en un dispositiyo pafa?
la puesta en préactica del procedimientoAsegﬁn la invencidn.
La figura @ Llustra esquematlcamente 1a seccidn
reacc;én de este dasposztivo.
La figura 3 muestra una disposicidn de los iiidroine-
yectores prevista por la invencidn en el dispositivo anterior.
La figura 4 representa esqdemaﬁicamenta une varianfe

dispositivo de la fipura 2,

$i se hace refercncia mds particularmente a la figurn :

1, la cual muestra bajo la foruwa esguemndtica un hidrbidyector
9 utilizado para la puesta en préctica del procudlmlento segun
la invencidn, esbe h1droznyector uomprende una tobera motrzz

10 en la gue se ad ite, por un orificic de llegada 11, el_,h_

£luido motor a presidén. Esta tobera motriz que forma convergeni

.

te, ¥y que terwmina en un cuello, desemboca en una cémafg 13 o
tubo en horquilla de aspiracién, unida a una fuente del gas
a aspirar.’ '

In el eje de la tobera 10, ¥ pértiendo del tubo ‘en

316n 13 que comprende un convergente o mczclador 14, en el gud
estalla el fluido motor acelarado en la tobera 10 y cuya ener-
gia potencial se transforma en veloc;dad, por ende - en eherpia
cinética. . ]

I'n este mezclador se opera la trangferencia de can-
tidades de movimientos entre el fluido motor y el gas aspirva-
do, de tal modo que a la salida del mezclador la velocidad de

los dos’ fluidos sea lLowogenea.

S
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1l mezclador 14 es seguido de un cuello de difuaof .
15 y de un difusor divergonte lb en el que la velocidad es
transiormada en presién, gue se remata por un orificic de ime
pulsmon 17+ Como se vera a continuac;én, este ltimo desembo-
ca en el reactor. ' -

La 1iuura 2 dlustira csquemabicamente una forma e
raalx&acién de urn dlapOSLtiVO destinado a la puesta en préc-
tica del procedimiento de sulfoxmdaumon fotoquimico segin la
invenciuu.» _ ' -

Esto dispositivo comprende un reactor cilfndrico 20,

'gh cuyo eje se digpbne une lémpara 21 generadora de rayos ul=-

travioleta, en particular de una 1émpara de vapor de mercurio
que tengn por lineas de cspectro de emis:én prmncipales 3020
A. 3130 A. 3650 A y 4047 A.

Contiene una fase liquida palafinlca 2z, coronada )
de una fase gaaeosa 23, respectivamente allmantadas por los
circuitos de alimentaci6n 24 ¥y 25, consistiendo la fase gaseo-
$a en una mezcla en proporcioncs apropiadaa de anhidrido sul~
furoso y de oxigeno, mientras gue la fase liquida o fase para-
finica proviehe'para parte de parafines nuevas por una llegé{
da Zb‘y pare parte de una {riccidn ligera, constituida'de pa=
rafina y qgue contiene menos de 0,3% de dcido sulfénico que
proviene, por un conducto 28, de un decuantador 27 en el gue
es véhiéulqu'gl medio reaccional por una canalizacidn 2y so~ |
bre la que se dispone una bomba 38. o '

.- Bn este decantador 27, la fraccidn pesada foruwada

por una solucién de £cido sulfénico y sulfiirico es extraida

por 30 y despuésrbratada. por ejemplo como se descfibe en la’

 patente fréncqsa de la entidad solicitante, puwlicada con el
|nf 2.102.540 (nR de registro nacional 70 29 211 del 7 de
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‘cidn homogenea y un aumento de las. zonas de turuuiencid fa- -

' droinyectores en el reuctor pueden ser adoptadas. Asi pues,

-7~

Agosto de 1Y70) para la sepﬁracmén de los deidos sulfénicos.

Bn el interior del reactor 20, la homogene1zac16n del

la fase llquida, que contiene una cantidad conveniente de agua
afiadida por una conducecién no representada, y de ia'fase,gééeo~
sa,.se consigue por wedio de un circuito de reciclado liguido
31 que comprende un refrigerante 32 cuya miéién'es la‘de eli-
minar de la solucidn paralinica que le atraviesa las calo- .
rias que provienen a‘la vez de la lémpara 21 y de lé éxotermié

¢idad de la reaccidn.

Esta solucién paraffnica reciclada dlimenta unos in-|

yectores 33, 34, 35, -en nfuero de tres en este ecjemplo, and—~

1ogos al inyector Y descrito en la figura 1, desembocando los

or1f1c1os de impulsién 17 de estos 1nyectoras en la fase li-"
quida contenlda en el reactor 20, a niveles escalonados de

éste ﬁltimo,'conectandose los oriflcxos de aspiracidén de estos

inyectores pPor una canal;zaczén 37 a la fase gaseosa 23 preaen'.“-"

te en la parte superlor del reuctor. ) _ .
' La figura 3 ilustra con més detalle el’ reactor 20 y
los inyectores 33, 34, 35 d;spuestos de maneru que}los-e;es
de sﬁs o1ificios‘de impulsidn sean éensiﬁlemente tangenciales'
a la pared del reactor. ’

jerced a esta dzsposlczén .y al escalonamzento de los

inyectores sebun la altura del reactor,.ae,ob;aene una ag:ta—'

VOrablcs, en’ partmcular a la trauaferencza del. angeno en la
parafmna.,- : ‘

Es ev1dente que otras d15p051cmones del o de los h1-7

por eaemplo, como lo muestra la ilgura 4 se puede ub;lizar un |

oy

hidroinyector 40, anélogo al representado esquematicamente en.

——
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la figura 1, cuyo evje del orificio de impulsidn se confunde o

{ldmparas 2L, dispucstassimetricamente alrededor del hiaroin-

|len la conduccién 36 con ayuda-de una Loimba 38, Una de las con-

 r9acfiva 23.

-t

es paralelo al..eje del reactor 20, encerrando dicho reactor,
como se ha diclio mds arriba, una fasc pavafinica liquida 22
(gque contiene una cantidad couveniente de agua), coronada de

una fase gaswosa reactiva 23 y que comprende entonces varias

yeétor. El orifiicio de entrada 1l de este hidroinyector se
une a una conduccién 36 de llegada del fluido motor a. presidn,
estuando constituido dicho fluido por una fraccidnm del medio

reaccional . trasegada por la conuuccidn 31 y después impulsada

ducciones 31 o 36 puede estar ipgualmente provista de un refri-
gerante no reprpépntado. kn la conduccidn 30 se monta una de=
rivacidén 29 pafa la toma-de une parte del medio ;eaccional
tfaaegada por la conduceidn 31, siendo Uratada dicha parta'Fo;
mo se desciibe més arriba respecto a la figuré 2; con vistas

a saeparar las parafinas de la fase acuosa que contiene los dcif
dos sulrénicbs, y siendo entoncecs la fase Acuosa tratada para
asi extracr los dcidos sullédnicos por cualyunier mdétodo apro=-
piado.

El hidro.nyector se monta en el reactor de tal mode

tubo en horquiila de aspiracidn 12 del citado inyectoxr quedén
colocadas.eq laAzona del rcactor que cuntiene la fase gaseosa

lLa alimentacidn del reactor cn fase gaseosa reactiva

(mezcla de oxigena y de 502) es aveguradd por ung comduccidn

tu de parafinas nuevas llevadas por la conduccidn 20 y para

25, mientras que la fase parafin;ca, que proviene pars una part

¥

qie su orificio de impulsidén 17 quedé situado por debajo de la|
superficie libre de la fase liguida 22 y que las aberturas del|




j 543
o

10,

20.

25.

30,

hncla un decantador donde una parte de la paraiina se separa -

|ticular por el procedimiento descrito en la patente franceoa

dos sulfouicos.

~9= ;
otra parte de las parafinas Eeparadas de la fase acuOSa‘suly )
fénica y recicladas por la conduccidn 28, es inyectada en. el
reactor 20 por la conduccién 24. ‘
Las paerafinas utilizadas en el procedzmlento segﬁn
;a invénczon son aguellas en C7 30. prefercn&emente en
€10 ® C20° |
La nezcla gascosa reactiva de SOB y 02 es. utilizada
en ﬁna p;oporcién moelalr 302:02 comprendida entre 1:1 y 20:1, -
y préferentemente igual o préxima de 2:1, lo que es la pro-
porcidn estequiométrica. _
La reacC16n es conducida a una temperatura COompPIrene
dida entre 0° y 80°C, prefervntemente entre 1 y 50° C, ¥y a
una presidén relativa que va de O a 20 atmésleras e incluso mds)
inclindndose sin embargo la preferencia a presiones relativas
comprendidas entre 0 y 5 atmésferas. V ‘
como ya se ha indicado, la mezcla reaccional proce;f

dente del reactor es dirigida al menos parecialmente (tigura 2)

de la fase acuosa que contmene los écidos sulfduicos, siendo
recilcada lg paraelina soparada hacza la zona de reaccidn.
La fase mcuosa bruta que conltiene los dcidos sulfd=

nicos es trataca segdn procuedimientos conocidos en si, en par-
de la entidad’ sol;c1tantc ya c1tada, para separar asi los £c1—

.08 ensayos ¥y medidas efectuados en el dispositivo
qué acabae de¢ ser descrito han puesto enrevidencia ua clara
wejora de la produccidn, en particular por un aumento de la

capacidad de transferencia de oxigeno de una instalacidén de

sulfoxidacién equipada, seyin la invencidén, de hidroinyectores)
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nico producida durante el mismo tiempo es de Yymoles/h aproxi-

Ayla estequiometria de la ruaccidn,

-10=

con respecto a las instalaciones equipadas, de manera usual,
para la introduccidn de la mezcla gascosa reactivé de dis—-
tribuidores porosos o de orificios.

Tsta mejora es puesta en evxdenc:a por los- eaemploﬂ
smguientes dados a titulo no limitativo:

BJEMPLO 1 .

La instalacidn utilizada éorrespondé a la descrita
con referencia a las riguras 1 .a 3. ‘ '

. Se emplea como fase parailnlca un corte comercial
que contlenev perafinas normales 014 a 017. l.a mexcla gaseosa
reactiva es una mezcla do QO Yy de oxigeno en una proporcién
mola; soz.o igual a 2: 1.

A La reaceidn es conducida a una tenperatura de.35°c
manteniendo una presidén relativa de 0,1 atmésferas en el reacs
tor, siendo llenado dicho reactor a los tres cuartos de Qarg-
fina y para el cuarto superior de mezcla gaseosa reactivae.

Traa hidroinyectoxrces son imontados a io laxgo do la
pared vertical del recactor y repurtldos a dlstancias regular-
menie escaionadas a partir del fondo.-

Un caudal votal de 6,4 m /h de medio reacclonal os
reciclado sobre el conjunto de los fres inyectores. bste cau~
dal de medio reaccional provoca un caudal de rec;clado de la

3/h en total.

meacla gaseosa reactiva de 25 w
Con un alumbrade regular de la zuna reaccional por

un sistema emisor de rayos ultravioleta, cuya potencia util

es de aproximadamente 050 watios, la produccién de deido pa-

rafin-sulfénico es de Y5 molus/i. La cantidad de deido sulté-

madamente, Il consuuo de 802 Yy 02 corresponde practicamente a
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BJIEMPLO 2

Para la realizacidn de este cjemplo, dado a titulo
comparativo para ilustrar el arte anteriuvr, se ha:modificgdo
el dispositive utilizado para la pucsia ¢n prdctica del ejem—'

plo 1 retirando los lhidroinyectores y sustituyéndolos por una

placa de acvro inoxidable calcinado, que se dispone en el fox

do del reactor y a travds de la cual se inyecta la mezcla géf
seosa reactiva de S0, v de oxigeno (proporecidn mola S0,:0, =
2:1), teniendo dicha placa un didumetro ligeramente inferior
al de dmcho reactor. ' . k
R 02 § caudal de la .ezc¢la paseoso reactiva inyectada
a travds de la placa porosa es aproximadamente tres veces el
caudal corrcspondiente a la estequiowetria de la rcaccidn,

mientras que las otras condiciones operatorias, a saber alum-

brado, temperatura, presidén, y caudal de parafina, permanecen

llas indicadas en el ejemplo 1.

En estas condiciones, la producdidn ce dcido paraiine

sulfdnico es unicamente de 42moles/h.
’ EJEMPLO 3
Se opera en condiciones andlogas a las descrltaa en

el ejemplo’ L, pero teniendo cn servicio unicauente dos hidro=

-inyectores con un caudal total de liquido motor (mezcla roac-

cional) de 4,8 m /h, lo que provoca un caudal da mezcla gasao-
sa reactiva reciclada igual a 14 /h.
La produccidn de dcido paratzn—aulién&co es igual a.
64 moles/h. ’
EJLMPLO 4
Se opera en condiciones andlogas a las Quscrites en
el ejemplo 1, ponicndo en servicio un solo hidroinyector. Elb

e

caudal de fluido motor es igual a 2,4 mj/h, lo que provoca

-
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un caudal de mezcla gasecia reactiva de 9 m3/h.

Se obtiene todavia 45 moles/h de &cido parafing

sulfénico.

Descrita suficientemente la naturalezﬁ del in-
vento, asi como la manera de realizarse en la practica, debe
hacerse constar que las diyposicionos anteriormente indicadas
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no
alteren su principio fundamental.

REIVINDICACIONES

l.~ Perfeceionamientos en instalaciones para
la preparacién continua de &cidos parafin-sulfénicos, carac=
terizados porgque dicha inltalgcién comprende un reactor que '
contiene fase parafinica, en el cual se inyecta una mezcla
gaseosa, utilizéndose al menos un hidroinyector que comprende
de manera usual orificios de llegada de fluido motor, de as-

piracibén y de impulsibn, cuyo orificio dohimpulsi6n desemboca

en el reactor, mientras que el orificio de aspiracidén se coneg

ta a una alimentacidn nueva o reciclada de mezcla gaseosa de
anhfdrido sulfuroso y de oxigeno y porque el orificio de lle-
gada de fluido motor se conecta a las canalizaciones de re-
ciclado de medio reaccional y eventualmente de alimentacidn
de parafinas nuevas.

2.~ Perfeccionamientos segin la reivindicacidn
1, caracteriszados porque el eje del orificio de impulsidén del
hidroinyector es sensiblemente tangencial a la pared del reac:
tor. -

3.~ Perfeccionamientos segin las reivindica-
cioms 1 y 2, caracterizados porque dicha instalacibn compren-

de una pluralidad de hidroinyectores repartidos en altura sobi

-
L

la pared del reactor.
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4.~ Perfeccionamientos segiin iawﬁeivfhdieaéién"

1, caracterizados porque el eje del orificio de impulsi6nAd§1.

} © de los hidreoinyectores utilizados es paralelo al eje longi=-|

tudinal del reactor, y en pﬁrticular se confunde con dicho
eje en el caso de un hidroinyestor unico.

5.~ Perfeccionamientos segln la reivindicacién

4, caracterizados porque el orificio de impulsidn del hidroin .

vyector estd situado por debajo de la superficie libre de la
fase parafinica, mientras que los orificios de aspiracién del
mencionado hidroinyector desembocan directamente en una zona
del reactor que contiene la faae‘ggseosa reactiva.

6.~ Perfeccionamientos en instalaciones para
1a preparacibén continua de écidoa'parﬁriq-sulfénicok, tal,i
como queda suptancialmen£e descrito ;n‘la Qresent;.uemb§ial
e ;luatr;do en el dibujo adjunto. ‘

-Esta Memoria consta de 13.hoJas escritas a

mAqguina por una sola cara.

Madrid,

SOCIETE NATIONALE DES—PETROLES D’AQUITAINE
1 GOMEZ ADT
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