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ghnicos que son liquiéos'a las temperaturas normales o de

~ 2 ~ _ REF: Spa-70

RESUMEN DE LA INVENCION

Se renliza la sulfenzeidn de un compuesto orginico sul
fonable mediante una reaceidn en dos fases con un gas que’
contiene 303f donde la reaccién de la primeré fase se lleva
a cabo haciendo pascr, en sentido ascendente y en corrientes
paralelas, el compuesto organico y el gas conteniendo 803
por los extremos inferiores de una mulbiplicidad de éilinm:
drog o dobles ciliﬁdros colocados verticalmente y la réac—
cidn-de la segunda fase se lleva a.cabo mediante las etapas
de recoger el producto de reaccidn de la primera fage, agre-
gar gas conteniendo S0, nuevo al producto_de reaccién asi re-
eogido v haciendo descender en paralelo la mezcla de reaccidy
por el extremo superior de un cilindro o doble cilindro colo-
cado ver%iéalmente, .

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Campo de la invencidn

Esta invencién se refiere a un procedimiento y a un

aparato para la sulfonacibn y sulfatacibn de compuestos or—.

reaccibn, entre cuyos compuestos se encuentran los compuestos
alcoﬁﬁlicos, compuestos con dobles enlaces sulfonables, hi~
drocarburos aromiticos y similares.

B El t&rmino "sulfonacibn" en el sentido utilizado mis .
adelante en la memoria y en las reivindicaciones, se emplea
algunas veces en un sentido-genérico aplicado a la sulfona-
éién verdadera ¥ a la sulfatacidn y alzunas veces en un.sen-—
t1do especfifico para referirse a la verdsders sulfonacién.
EL término “sulfonor® o sus derivados se considera genérica-
nmente, salvo que el ccnbexto en el gue ue wiiliza el término

requiera el sentido especifico.

.

-




s s U PR

10

15

20

25

30

fatacién., Se han intentado reacciones contihuas en fase 1li-

-do SO3. Sin embargo, los procesos de reaccifn convencionales

Mds especificamente, esta invencidén se reficre a un
prdoedimiento mejorado y a un aparato para la sulfonacidn,
donde los compuestos orginicos 1lfguidos antes mencionados se
hacen reaccionar con tribxido de azufre gaseoso dilufdo con
ailre u otro gas inerte.

- DESCRIFPCION DE L4 TECNICA ANTZRIOR

Laé reacciones que utilizan deido sulflirico concens -
trado, Zdeido sulférico fumante o deido clorosulfénico como
reactivo de sulfonacidén han sido realizadas convencionalmen-—
te en uvna mezela liguido-lfquido y la mayorfa de ellas son
procedimientos discontinuos que'ufilizan una gran cantidad
del reactivo sulfonatante., Sin embargo, estos procedimientes
no carecen de diversos inconvenientes tales como gue la ca-
lidad del ﬁrodueto de reaccién varfa de un lote a otro.y/b
o1 producto de reaccién contiene una cantidad considerable
de compuestos inorginicos indeseados.

En los dltimos afios, el tribéxido de azufre (SO3) ha,

alcanzado una gran difusién como agente de sulfonacidn y sul-
quida-gaseosa y se han empleado a escala comercial utilizan-

que, utilizan 503, como los mencionados a continuacién, plan-
téan'diversos problemaé en la ingenierf{a de produceidn, Por
ejeﬁplo, un reactor a base de un sistema de tub?rias, descri~
to en la patente estadounidense n? 2,923.728, en la publi-
cacibn de patente japonesa nf 37.407/72, en la publicacidn

de patente japonesa n@ 8087/73, etc., es adecuado para vel.o-
cidades de produccidén limitadas pero no es adecuado vara la
produccidn éﬁ masa. Para obtener une gran contidad de producH

tos de reaccidn sulfonatadesmediante el uso de un gsolo tubo
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de reaccifn elevada. que a. su vez produce una variacién ina-

de reaccifn, el didmetro del tubo de reaccidn debe ser muy

grende. Sin embargo, es diffcil que el didmetro del_tubo de |

reaccidn sea extraordinariamente grande porque .entonces es

diffeil conseguir una refrigeracién adecuada (eliminacidén del

calor de resccibn) que es un requisito erfitico y por otras

razones. Cuando se disponen varios ftubos de reaccidn en paras

lelo, es hecésario un control estricto de la relacibn 1fquids
gas para cada tubo de reaccibn y por ello este proceso'pp es
ventajoso indugtrialmenteﬂ

{En la patente japonesa publicada n9'37.40f/72.se dege
crive un procedimiento donde una pelfcula 1fquida de un 1{~
quido orgénico sulfonable'es elevada mecdiante un gas que con-
tiéne 803. En esta propuesta, la canfidad de 1fquido aliments
do puede ser aumentada sustancialmente, pr0porciOnalmente.al.
cuadrado del didmetro del tubo pero el drea de refrigeradi&n
de la pared del ‘tubo aumenta solamente en proporcibn direccta
con:el didmetro del tubo., Por lo tanto, puede producirse una

refrigeracibn inadecuada y esto da lugar a una temperatura

ceptable del color del producto de reaccifne. Anélqgamente,
esencialmente el espesor de la pelfcula 1iquida aumenta pro?
‘porcionalmente con el didmet o del bubo con 1o que se gene—
ran éistribuciones irrégﬁlares de cdhcentraciones y tempefaf
turas de 1as'sustancias reaccionantes. en el interior de la
pelfcula Lfquida, creando con ello condiciones inéstables ¥
dificultando la reduccibn al minimo de las reacciones secun—
Garias indeseables.

COMPENDIO DE LA INVENCION

Esta invencidén se refiere & un procedimiento Yy au

aparato para la sulfonacidn gue puede ser empleado eficag-

.
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la primera fase., Por éjemplo, cuando la reaccidn se lleva a

se eompleta en la segunda fase, el grado de reaccién en cada

mente para la produccidn a gran escala de compuestos sulfonad
dos. Aunque esta invencién es similar al procedimiento con-
vencional en ls caracterfstica de que la reacciln se lleva
a cabo como reaccidn en dos fases, esta-invencidn obtiené
unos resultados inesperadamente mejorados efectuando 1la reac-
eibn de la primera fase en una multiplicidad de tubos de
reaccién en ﬁaralelo y éfectuando la reaccién de la segunda
fase en un solo tubo’ de reaccifn,

La ventaja conseguida mediante el uso de varios tubos
de reaécién en la primera fase es la siguiente: Debido a que
la reaccidn no es completa al 100 % (sobre la base del com~
puesto orginico introducido) en la primera fase, la relacién
molar entre el liqgido y el gas éliméntados a cada uno de
los reactores de la primera fase no tiene que ser controlada
exactamente, Es decir, puede efectuarse un control preciso
de la relacibn lfquido-gas sobre la combinaciln de primera
fase y segunda fase en conjunto pero no es necesario un con-

trol estricto de cada fase de reaccién y de cada reactor de

cabo hasta aproximadamente el 80 % de su terminacién en la

primera fase !y el resto de la reaccidn (alrededor del 20 %)

uno de_lqs reactores de ia primera fase puede ser diferente,
por ‘ejemplo él 78 % en un reactor de la primera fase y 82 %
en otro reactor de dicha primera4fase. Debido a.que se combi-
nan 10s productos de reaccién de los reactores individuales
de la primera fase y que la mezcla total es sometida a una
reaccifn completa en el poéterior reactor de la segunda fase,

la falta de wniformidad en los grudcs de resceiln en los reac

|

tores individvales da la primera fase no ejerce un efecto
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bujos que acompafian a esta memoria.

realizacidn de un aparato de acuerdo con esta invenecién,

adverso sobre la calid:d y otras propiedadss del producto = -
final resultante,

Por otra parte, la reacciln de sulfonacién es una -
reaccién muy exotérmica y la eficacia de refrigeracidn ejer;
ce una influencia importante sobre ¢l color del producto fi-
nal. $in embargo, es evidente desde el puntb de vista précti4
¢co que el efecto refrigerante es reducido cuando aumenta el
didnetro del tubo ﬁorque el awnento en la cantidad de flujo
es mayor que el aumento de la sgperficie de transmisién de.
calor ée'la pared del tubo. Esta invencidn emplea unos tubos
de reaccibn de didmetro relativaménte pequefio para la reac-
cién de la primera fase, donde la reaccibn es relativamente
rébida, con objeto de garantizar una‘refrigeracién adecuada
y de csta forma sc reduce al minimo eficazmente la colora;
cién que de otra forma se producirfa debido a la produccién
de temperaturas excesivamente altaé. '

Una realizacifn del aparato de reaccidn de acuefdo

con este invento serd descrita haciendo referencia a los di=

BREVI; DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

Ia Fig. 1 es una seccibn central longitudinal de una

La Fig. 2 es una seccibn tomada sobre la 1fnea A-A
de la Fig. 1;
" Gomo muestra la TFig. 1, tres tubos vertiéales 1,2y
3 estén dispuestos concéntricamente definiendo un espacio
anuvlar externo entre lbs tubos 2 y 3 ¥ un espacio anuwlar in-
terno entre los tubos 1 ¥y é. En el espacio anular situado en-
tre los tubos 2 y 3, a wna dictancia preceterminada del cen-

tro del tubo 1 y con separaciones idénticas entre ellos, es-
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.11 y el otro extremo del tubo 10 se prolonga hacia abajo a

tiende hacia abajo a través de la tapa plana 12 en el centro

t4 dispuesto un cierto mimero de tubos de reaccidn vertica-
les 4 de la primera fase. Los tubos 4 estén fijados por sus
extremos superiores e inferiores g lag placag de tubos 5 y 6.
Da place de tubos 6 dispone de un conducto anvlar 7 que se
extiende axialmente desde el extremo inferior de cada uno de
los tubos 4 y de otro conducto 8 que se extiende Formando
dngulos rectos con el conducto 7. En el conducto 7 estd si~
tuada una boquilla ﬁertical 9 que se extiende hacia arriba
por el extremo inferior del tubo 4. La boquilla 9 es esen-.
cialmeﬂté concéntrica con el tubo 4 y comunica con é&l.

Asi, se proporcionan dos.trayectorias gue comunican
con el interior del tubo 4. Una trayectoria atraviesa el in-
terior de la boquilla 9 desde la parfe inferior de la placa
de tubos 6 & la otra atraviesa el conducto 8 desde la supér»
ficie lateral de la placa de tubos 6 y a través del esvacio
anu;ar definido entre el tubo 4 y la boquilla 9.

Un tubo 10 curvado invertido estd unido por uno de sug

extremos al exitremo superior del tubo 4 mediante un reborde

través de una tapa plana 12, La tapa plana 12 cierra una apel]

fura central de la placa de tubos 5. Una boquilla 13 se ex~

dé la misma. El extremd.superior del tubo 1 dispone de una
seccibn colectora de liguidos en forma troncocbnica invertida
144 cuyo extremo superior estd unido a la pared'interna del

tubo 2. Al extremo inferior de la placa de tubos 6, estd fi-
jada una placa terminal 16 en forma de cipula que define un

espacio 15 entre ambas plaéas. Al extremo inferior de la pla~
ca terminal.16 estf cenectado un vonducts de entrada 17. La

parte inferior del tubd 1 penetra a travéds de la placa de tu-
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.diante una bomba dosificadora o un medio similar. Como el

to sulfonable de partida es'élimentado continuamente en una

‘tubos 4 a través de las boquillas 9. El ges aspira el compues

bos 6 asf como a travis de la placa Terminal 16 y dispone de

un pbriico de descarga 18.

ALl tubo 3 estén fijadas una o mds boguillas de entradd

19 para el agua refrigerante y boquillas de descarga 20 del
agua refrigerante. Anflogamente estan fijadas al tubo 2;una
0 més b0qui11as 21 de entrada del agua refrigerante y bogui-
llas. de déscérga 22 del-agua refrigerante. As{, las superfi-

cies externas de los tubos 4 y del tubo 1 son enfriadas por

el agua refrigerante suministrada a través de las boguillas. | -

‘COmo puede verse en la Fige 2, la realizacién antes
mencionada utiliza ocho tubos 4. No es nccesario decir gque
el nﬁmerp.de tubos 4 puede ser modificado a voluntad. Andlo-
gaﬁente, también puede ser modificade el método de conexidn
de las quﬁillas y similares. ‘

Bl aparato de esta invencidn antes descrito opera de
la siguiente forma. _

Se introduce en cada uno de los conductoé 8 una can-

tidad predeterminada de un compuesto orgdnico lfquido, me-

aparato mostrado en las Figuras 1 y 2 contiene ocho tubos 4,

también contiene ocho conductos 8. Por lo tanto, el compues—

céntidad predeterminadé dosificada & cada uno de los ocho
tubds 4. Se introduce un gas que contiene 50, a través de la

boguilla 17. El gas conteniendo SO3 pasa a cada uno de los

to orghnico que asciende a través del espacio situado entre
la boquills 9 y el tubo 4 y lo eleva verticalmente formando
una delgada pelfcula ascendente de compuasto orgdnico sobre

la pared interna del tubo 4.

i
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“eidn pueden ser de cuélquier $ipo habitual adecuado y estas

La operacidn de los tubos 4 es descrita con més deta-
lle en la solicitud de patente estadounidense ndmerp de se~
rie 243.874, presentada el 13 de Abril de 1972, cuyo conte-
nido completo se incorpeora aqui por referencis,

¥1 compuesto orginico descargado a través del tubo
curvado 10 (es decir, el producto incompletamente sulfonadoc)
se recoge en el disposifivo colector de 1fquido 14 y desde -
allf desciende a lo largo de la pared interna del fubo indi-
vidnal 1 en forma de pelfcula delgada. Bl gas descargado del
tubo cﬁrvado 10, por otra parte, desciende por el interior
del tubo j junto con gas eonteniendo S03 nuevo que e¢s alimen
tado‘désde la boquilla 13. E1l compuesto orgénlqo sulfogatado
précticamente por completo y el gas éon descargados por el
pbrtico inferior 18. La mezcla de compuesto orgénico asi des-
cargado (producto. sulfonado) y gas es sometida a una separa~
cidp de gas-lfquido mediante un ciclén o un medio similar y
después el producto sulfonado es neutralizado para obtener

un producto final. Ia separacién gas-liquido y la neutraliza-

operaciones no estén ilustradas en los dibujos que acompafian
o esta memoria.

Como la reaccibn de silfonacidén es una reaccibn exo-
térmica, ge introduce égua de refrigeracién por las boguilla
19_Qara evitar un aumento excesivo de la temperatura del com-
puesto orgdnico sometido a la primera fase de reaccidn en el
interior de los tubos 4. En la segunda fase de reaccidn en el
interior del tubo 1, por su parte, se evita de forma similar
la produccidn de un aumento excesivo de {emperatura del com-
puesto orgﬁﬁico mediante la introduccidu de agua de refri-

geracibén por la boquilla 21. Ias boquillas 20 y 22 estdn dis
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superficie de 1la pared interna del tubo. Como la pelfcula

- 10 —

puestas para descargar el agua de refrigeracidn. El sistema .

de suministro de agua de refrigeracidn no esté especificamenr
te limitado a la disposicién antes mencionada., Por ejenplo,
el agua de refrigeracién puede ser.introducida desde la ﬁo—
quilla 20 y descargada por la boguilla 19. Cuando los tubos
1y 4 tieneﬁ wa lLongitud considerable, por'ejemplo, pueden
disponersé varios pértiéos de alimentacién y descarga para:
el agua de refrigefaciéno

En la primera fase de la reaccién de acuerdo con este
inventé,'se introduce. continuamente desde abajo hacia arri-
ba, en los tubos verticales 4, el materizl de partida de la
reaccibn mis una corriente de aire o un gas inerie que con- '
tiene de 1 a 20 % en volumen de triéiido de azufre (303)0 Ia |
velocidad de la corriente gaseosa en el interior de 108 tu-
bos 4 se selecciona de manera que sea superior a 20 m/segundd
de forma que el gas actue por si mismo como fuerza propulsorg

forme una pelicula anular ascendente del material orginico

sulfonable en el interior del tubo de reaccidn 4 y asi garan-

una refrigeracidn adecuada de la mezcla de reaccibn sobre la

anular ascendente es clevada contra el efécto de la gravedad,
eé sometida 2 una aceidn de mezcla y de esta manera se redu-
cen al minimo las reacciones secundarias indeseables.

" Cuando la velocidad del gas en los tubos.4 es superioy
a 120 n/segando, la pelfcula lfquida es agitada de forma ex-
traordinariamente intensa, formando con ello una niebla de
1{quido disperso en el gas. BEn consecuencia, el.eontacto gas-
1{quido resulta indeseablemente gxcesivo, con lo que la velo-

cidad dec reaccidn también es excesivamente alta y el calor

o
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de log productos intermedios, En el caso del material de par-

flujo laminar sencillo a lo largo de la pared del tubo, Por

pelfcula es agitada moderadamente y partes de la pelfcula son

de resceiln es incontrolablemente intenso, Ademds, tambidén

auments la pérdida de presién y esto da lugar a inconvenien-

£y

tes desde el punto de vista econémico. Por lo fanto, la velo-
cidad mixima del gas en los tubos 4 es de 120 m/segundo.

El contacto gasw~liquido es iniciado en el punto donde
la corriente de gas es expulsada de la quuilla 9, Alterng~
tivamente; la materia orgfnica lfquida de partida pucde ser
inyectada,junto‘con wn gas inerte formando asf una pelicula
anular ascendente en el interior del tubo de reaccibn, des-
pués de'io cual puede introducirse una segunda corriente ga-
seosa deSO3 gaseoso o de'una mézdla gaseosa que contiene ung
gran concentracidn de SOB>y ponerse en contacto con el Liguid
do. Véase la patente estadounidense n® 2,923,728 que ilustra
esta ﬁécnida‘ - .

Tas condiciones de formacién de la pelfcula anuler
ascendente varian con las propiedaaes de las sustancias reacH

cionantes, es decir, la sustancia orgénica de partida asi co-

mo con 1la mezcla de gas inerte y SO3 ¥y con las propicdades

tida utilizado en esta invenciln que serd deserito més ade~
lante, la pelfcula anwler ascendente puede ser formada cuandd
la velocidad del gas estd comprendida entre 20 y 120 m/scgun-

do.

A}

En este caso, la pelfcula anular no asciende en un

el contrario, la mezcla de reaccién 1lfquida asciende al mismg

tiempo que experimenta un flujo giratorio de manera que la

arragncadas de la superiicie de lu pored nors exponer suporfi-

cies de reaccidn nuevas pero sin que se destruya la pelfculs
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_tiza una refrigeracifn adecuada medisnte una muvltiplicidad

dido entre 60 y 95 %,'préferiblemente entre 75 y 95 % y el

' nistrado 2l sistema de reaccidén completo, inclufdas las reac-

- 12 ~

como wa todo.

-

Ia reaccidn de la primera fase es. de la mixima impor-

tancia para controlar la coloracién del producto. Fn esba in-

vencidn, la reaccibn de la primera fase se lleva a cabo me-

diante la pelicula ascendente al mismo %iempo que se garan—

de tubos dispuestos en paralelo, con la consecuenciaz de que:
el producto sulfonado resultante es de una calidad extraor-
dinariamente buena., Ia reaccibn de la segunda fase, por su-
parte, se efectia fundamentalmente para completar la reaccidn
Por lo tanto, no aparece ningﬁnrpfoblema tal como refrigera-~
cibén inadecuada y similarés cuando la reacciln se 11évara
caﬁo mediante vna sola pelfcula descendente en el tubo 1.
Anﬁlogamenfe, debido & que el flujo del reactivo liguido én
la segunda fase es favorecido por la accidn de la gravedé@,
1la velocidad de la corriente gaseoéa en el tubo 1 no es cri-
tica.

El grado de reaccibn en la primera fase estd compren=

resto de la reaccidn es completada en la segunds fase. Ia
cantidad de.gaé conteniendo 803 suministrada a través del'
conducto 17, en proporcidn con el cohpuesto orginico sumi-
nistrado por los conduétos 8 en la reaccidn de la primera fa—
se, es seleccionada adecuadamente para que satisfaga el gra-
do de reaccidn antes menciocnado en la primera fase.

La proporcibn de compuesto orgnico a 803 total sumi~

ciones de la primera y de la segunda fases, es controlada
preferiblemente de manera gue la cantidad de 303 sea de 1,0

a 1,1 moles por mol de compuesto orgdnico.

v
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El didmetro del tubo 1 e mayor que el didmetro de los
tubbs 4 de manera que las corrientes liquidas combinadas de
los tubos 4 desciendan a lo largo del . tubo 1 formando una
pelfcula delgada. La pelfcula que fluye a 10'1argo del tubo 1
puede ser mds gruesa gue las pelfeulas que fluyen a lo largo
de los tubos 4. Por ejempio, las pelfculas que ascienden por
log tubos 4 pueden tener un espesor de 0,012 a 0,12 cm y la:
pelfculs que desciende por el tubo 1 puede ftener un espesor
de hasta unos 0,5 em,

Los compuestos gue son sulfonados en esta invencidn
son los materiales sulfonables & sulfatables convencionales
que son 1fquidos a las temperaturas normales o de reaccidn
(eé decir, alrededor de 10° & 12500) j entre estos se encuen—
tran log siéuientes: .

1. Alcoholes de cadena lineal o ramificada de 8 a 20 4tomos
Ge carbono y mezclas de estos alcoholes.

2, Alquilbencenos con una cadens lateral alquilica de 0 a 25
dtomos de carbono y mezclas de Yos mismos.

3. Olefinas de cadena lineal de 6 a 25 4tomos de carbono ¥
mezclas de las mismas.

4. Aductos de 6xidos de alquileno y compuestos con hidrdégeno
-aptivo como alcoholes,'fenbles o dcidos grasos.

5-.Alquilolamidas de écidos grasos de 10 a 20 4tomos de car-
bono. . ‘

6. Acidos grasos de 8 a 20 4tomos de carbono y mezclas de los
mismos y ésteres de alccholes inferiofes de estoa 4cidos
grasos y mezclas de estos ésteres de alcoholes inferiores.

7. Esteres de alcoholes polihfdricos de écidés gragsos, de 8 a
20 dtomos de carbone y aductos de 6xide ne alquileno de log

migmosg,
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ria de 5 m que se extiende debajo de la placa 6 para conectal

-1

Los compueslos antes mencionados de las clases 1 & 7T
pueden ser mezclados si se desea y la mezcla puede ser some~
tida a la reaccidn de sulfonacibn de este invento.

Como ejemplo de gas conteniendo 303, podenos mencio-
nar el anhfdrido sulfdrico estabilizado (v.g. "Sulfan”, nom=-|’
brre comercia}) que primero se evapora y desﬁués se diluye
¢gon -alre 6 con un gasg inerte o ¢l llamado gas de converti--
dor obfenido por conversifn de un gas de combustidn de azu-
fre, que Se utiliza como tal o después de dilufdo. La con~
centracidn de S0y en el gas que contiene S0y es de 1 a 20 %
en voluﬁgn, preferiblemente de 2 a 10 % en volumen.

' EJEHPLO

La sulfonacibn se 1lleva a cabo utilizando el aparato
del tipo indicado en el dibujo, donde se ubilizan ocho.tubos
de un didmetro interno de 25 mm y una longitud de 3 m paﬁa
la primcra fase de reaccibn y un solo tubo de un didmetro

interno de 81 ma y una longitud de 8 m (inclufda una fube-

coh un cicldén) en 1a‘segﬁnda fase de reaccidn.
Los resultados se encuentran en la siguiente tabla.

' Con flnes oomparatlvos, también se ilustran los resu1—
tados de dos experlmentos donde la reaceldn se terming deg-
puds de solamente la prlmera fase de reacclén (Ejemplo Com~— .
paré’civo 1) ¥ donde la reaccién en la pelicula delgada asoen-
@ente'se lleva a cabo utilizando un solo tubo con un didme~
tro interno de 90 mm y una longitud de 30 m (Ejemplo Compa~

rativo 2).
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|80; + aire, candal (M3/m) 1164 . 1164 1075
Goncentracién de 503, % 2,32 -+ 2,32 1481

. gunda

|iizade), indice de Klett™ 31 73 50

~-15 -

Esta in Ejemplo Com Ejemplo Com
vencidn parative 1~ parative 2

Alcohol laurflico, caudal :
(k&/h) 245 - 245 178

Relacién de distribucidn
de SOy primera fase/se-
fase 84/16 - -

Grado de reaccién, % . 96,8 96,7 96,5

COIor?del'producto de re-
aceidn (producto neutrali

zado) {ndice de Klett ~ 10 52 40
Laurexipolietoxietanol ,

(®.M. 320), cpudal (kg/h) . 237 237 . 278
505 + aire, caudal (M>/k) 905 905 1075
Concentracidn de 8039 % 1,80 1,80 1,78

Relaoién de distribucién
de S0,, primera fase/se~ ‘
gunda~fase 80/20 - -
Grado de reaccibn, % 96,7 96,4 95,2
Qolor del producto de
reaccién (producto neutra.
Observaciones:

| El {ndice de Klett se obtiene asf{: se neutraliza el
producto de reaceidn y ge,ajuéta para formar una solucién
acuosa que contiene 10 % del componeﬁte sulfonatado, La absor-
cién a 420 mp en una célula de 1 em se multiplica por 1000
para dar el indice de Klett.

En resumen, la Patente de Invencién que se solicita
deberﬁ recaer sobre las siguientes:
REIVINDICACIONES

1. Mejoras introducidas en urn procelimiento continuo de

reaccién gas-liquido pera sulfatar o sulfonar una sustancia reac-
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cionante orgénica liquida capaz de ser sulfatada o sulfona-
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tada por reaccién con tribxido de azufre gaseoso, que Gom-
prende las etmpas de hacer ascender a los extremos inferio-
res de una multiplicidad de cilindros de primera fase colo-
cados verticalmente una corriente de dicha sustancia reaccio] .
nante orgénica ligquida y una corriente de un gas contenien-
do SOB’ ascendiendo dichas corrientes en flujo paralelo si-
multéneo a través de dichos cilindros de la primera fase,
recoger y combinar las corrientes ligquida y gaseosa de los °
cilindros de la primera fase, agregar gas conteniendo SO5
nuevo a dichas corrientes y después hacer descender todas
ellas a través de un cilindro de segunda fase colocado verx-
ticalmente. _

2. Mejoras segin la reivindicacidén 1, donde-1a
sustancia reaccionante orgénica citada se hace reaccionar
con triéxido de azufre gaseoéo para obtener el correspondien
te producto de reaccidn sulfatado o sulfonatado, caracteri-
zades las mejoras porque consisten en introducir continuémqg
te en cada una de una multiplicidad de zonas de reaccidn dis
tintas de ﬁrimera fase (A) una corriente anular externa cong
fituida por la sustancia reaccionante orginica liquida cita-
da, ascendiendo dicha corriente, y esencialmente llenéndolo,
a través de un espacio anular de pequefio espesor radial de-
finido entre un élemento cilindrico externo y un eleméﬁto
cilindrico interno y desde alli verticalmente hasta el extrg
mo inferior de una zona de reaccidn ‘cilindrica vertical alaxn
gada de primera fase y simulténeamente ascendiendo continua-
mente a través de dicho elemento cilindrico interno (B) una
corriente gase&sa interna ccnstituida por una mezcla de al-

rededor de 1 a 20% en volumen de tridxido de =zzufre y el reg

-

ey
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to de un diluyente gaseoso inerte, fluyendo dichas corrien-
tes en flujo simulténeo esencialmente paralelo y dirigido
verticalmente hacia arriba y a través de dicha zona de reac-
¢ibn cilindrica vertical alargada de la primera fasg estan-
do dispuesta la totalidad de la corriente gaseosa citada en
el interior de dicho cilindro interno y aislada de la corrig
te de sustancia reaccionante orginica antes de la entrada
de dichas corrientes en la zona de reaccidn, ascendiendo lag
corrientes a través de dicha zona de reaccibén en contacto
gas-liquido, formando la corriente de sustancia reaccionan-
te ligquida una pelicula liquida externa ascendente, anular,
deléada y continua, de espesor esencilalmente uniforme, sobre
la pared de dicha zona de reaccidn y extendiéndose a lo lar-
go de toda la longitud de la misma, ascendiendo la citada
corriente gaseosa dentro de digha'pelicula liquida a través
de toda lé longitud de la zona de reaccién y con una veloci-
dad de flujo comprendida aproximadamente entre 20 y 120 m/
segundo, poniéndose la citada corriente gaseosa en contacto
upiformemente con la pelicula liquida anular en toda su su-
perficie interna en la citada zona de reaccidén para produ-
cir uﬁ movimiento ascendente y mezclar la pelicula liquida,
con la que la sustancia reaccionante orgénica y el tridxido
de azufre gaseoso se mezclan y se ponen en contacto entre
si para efectuar la reaccidn y extrayendo réipidamente el ca-
lor de la mezcla de reaccidn resultante a medida que ascien-~
de a través de la zona de reaccidn;

sacar continuamente las corrientes liquidas y las co-
rrientes gaseosas citadas por los extremos superiores de to-
das las zonaS'dé reaccitn de primera fase, combinar todas

las carientes para formar una sola pelicula anular de dicho
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1{quido y una sola corriente de dicho gas, inyectar en dichﬂ
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gas desde el exterior del sistema un suministro nuevo de ung
corriente gaseosa constituida por una mezcla de alrededor
de 1 a 20 % en volumen de tribéxido de azufre y el resto de
un diluyente gaseoso inerte, hacer pasar las corrientes de
1iéuido y gas en flujo simulténeo, esencialmente paralelo
y dirigido verticalmente hacia abajo al interior ¥y a través
de una sola zona de reaccidn vertical alargada de segunda
fase, descendiehdo dichas corrientes a través de la zona de
reaccibén de segunda fase en contacto gas-liquido con dicha
corriente de sustancia reaccionante liquida, formando una
pelicula liquida externa continua, anular, delgada y descend
dente de espesor esencialmente uniforme sobre la-pared de
la zona de reaccién de segunda fase y extendiendose a.lo laﬁ
go de toda la longitud de la mismé, fluyendo la citada co-
rriente géseosa en el interior de la pelicula 1iquida.desceg
diendo a través de toda la longitud de la zona de reaceidn
de segunda fase ¥y poniéndose en contacto sustancialmentél
qniforme-con dicha pelicula liquida anular con lo que la pe-
licula liqﬁida ¥y el tribéxido de azufre gaseoso se mezclan ¥
se poﬁen en contacto entre si para efectuar la reaccidn y.
extrayendo rapidamente el calor de la mezcla de reacéién re
sultante a medida que desciende a través de la zona de reac-
cién de la segunda fase;

separar la fase liquida de la fase gaseosa después de
que éstas han salido por el fondo de la zona de reacéién de
la segunda fase' y recuperar el producto de reaccidén de la
fase liquida.

3. Mejaras seglr lo Reivindicaciénm 2, donde la suma

de las cantidades de Sriéxido de azufre sumicistradas a la

.
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. primera y segunda zonas de reaccidn es de 1,0 a 1,1 moles

por cada mol de dicha sustancia reaccionante orgénica liqui
da y la cantidad de tridéxido de azufre éuministrada a dicha
primera zona esté seleccionada de manera que la reaccidén de
sulfonacién o.sulfatacifén presenta un grado de reaccidén del
60.al 95 % cuando la corriente liquida y la corriente gaseo
sa entran en la segunda zona de reaccidn.

4, Mejoras seglin la Reivindicacidén 3, donde la
reaccién de sulfonaciénm o. sulfatacién presenta un grado de
reaceidn de 75 a 95 % cuando la corriente liquida y la co-
rriente gaseosa entran en la segunda zona de reaccidn.

' 5. Mejoras segin la Reivindicacibén 2, donde el
citado gas contiene de 2 a 10 % en volumen de tridxido de

azufre.

6. BSe reivindica por ﬁitimo como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invenciédn que se solicita:
MEJORAS INTRODUCIDAS EN UN PROCEDIMIENTO CONTINUO DE REAC-
CcION GAS-LIQUIDO PARA SULPATAR O SULFONATAR UNA SUSTANCIA
REACCIONANTE ORGANICA LIGUIDA.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente memoria descriptiva que consta de diecinueve pigi-

nas mecanografiadas y dibujos que se acompailan.

Madrid, 19 julio 1.976
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