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El presente invento se refiere a un aparato mezcla

!
dor Yy a un método para mezclar al menos dos fluidos con mi

‘ras a la sulfonacién o0 sulfatacién de un matmnal orgdnico,

Cuando un compuesto orgdnico sulfonable o sulfata-

ble, por ejemplo un compuesto aromidtico tal como benceno o

;un alcohol graso tal comoalcohol laur{lico se sulfona o sul
fata por tridxido de azufre, hay un considerable desprendi]
imiento de calor, que s se asocia con concentraciones loca-~
les elevadas de tridxido de azufre en h mezcla de reaccidnl,
puede dar ordigen a un producto de reaccidn excesivamente de-~
1o
colorado.

En esta memoria se emplean los términos "sulfona-
do", "sulfatado", "sulfonable", "sulfatable", "sulfonacidnh

“sulfatacién", dependiendo de lg naturaleza del compuestd
'

que reacciona; asi los hidrocarburos aromfticos se sulfonan,

15' pero los alcoholes grasos se sulfatan. Con el fin de obtener
productos sulfonados o sulfatados ligeramente coloreados,
tales como productos de reaccién de 4cidos sulfénicos aromg
ticos para empleo, por ejemplo couo agentes tensioactivos o
1idréiopos o productos de reaccidn de sulfatos de alcoholed

20
2rasos para empleo, por ejemple como agentes tensioactivos,

S usual moderar los efectos del calor de la reacecién dilu-

endo el tridxido de azufre, bien con un gas inerte, por

jemple a una concentracién del 5% en aire seco o con un
diluyente 1lfquido inerte, por ejemplo un hidrocarburo clo-

* rado o diéxido de azufre 1{quido. La necesidad del diluyen

te gaseoso o llquldo introduce problemas de purificacidn

cel dlluyente antes de la reaccidn y la separacidn despuds

de ella y prob.emas en el empleo. As{ los diluyentes gaseo

50s tienen que estar secos antes de su empleo y separarse

30 del producto de reaccidn después de la reaccidn sin arrastrie

vty L--




10

15

20

25

30

Hoja nam. 3

del producto, del compuesto sulfonable o sulfatable sin

reaccionar y/o del diluyente 1iquido. La presencia de diluy

yentas gaseosos en ol medio do reaccidn liquido significa
que son mis dificiles para bombear que las fases liquidas.
solas. Los diluyentes liquidos tienen que separarse del
producto de reaccidn. También se ha propuesto emplear trid-
xido de azufre gaseoso tal cual y sin diluir pero a presidn
rcducida.aplicada externamente. Es conocido hacer reaccio-
nar el compuesto sulfonable o sulfatable con tridxido de
azufre iiquido en un aparato complicado en el que cl tridxi
do de azufre se dirige a un compuesto orgdnico presente on
la suporficie de al menos cuatro palctas impulsoras mbviles
que estdn préximas a la superficie de transferencia de ca-
lor, La mezcla de reaccidn del compucsto orgénico y el tri-
6xidoc de azufre se cizalla entre la paleta impulsora y la
superficie de transferéncia de calor para reducir la tempe-
ratura. Finalmente, es'conocido sulfonar o sulfatar compues
tos sulfonables o sulfatablas con.unn mezcla de tribxido do
azufrae/aire en un circuito de roaceidn con separacidn de
1/5 o 1/3 del producto de reaccldén y rccirculacidn del ros-
to, Se suglere en un documento adicional que el tridxido de
azufre gaseoso sin diluir podria emplearse en un procedi-
miento en circuito continuo pero no se dan detallesﬂ

Los autores del presente invento han encon-

trado gque se puede preparar un producto sulfonado o sulfata

do por un procedimiento con triéxido de azufre liquido o

gaseoso sin diluir en un aparato sencillo con un circuito

en el que el material de partida orginico se diluye con su

producto de reaccidn sulfonado o sulfatado recirculado; la

; ~ A
puesta en contacto ontre el material de partida organico y




10

15

20

25

30

Hoju ndm. 4 22056

el tridxido de azufre ocurre en’condiciones de ;égimon tur-
bulento y la magnitud de recirculacidn es muy.elevada. LON R
procedimiento tiene la ventaja de no requerir diluyente pa-
ra el tridxido deo azufre'y en el caso de matcriales de par=-
tida de tipo alcohilbencenos frecuentemente da productes 1i
geramente colorcados,.

El presente invento proporciona un procedi-
miento p;ra sulfonar o sulfatar un matefial de partida orgé
nico sulfonable o sulfatable, que es preferiblemente un com
puesto aromitico o un alcohol graso de 8-18 &tomos de carbo
no, quc comprende hacer pasar tribdkxido de azufre sin diluir
en forma liquida o gascosa & través de un liguido reactivo
que comprende el material de partida orginico y su derivado
sulfonado o sulfatado para dar una mczcla de reaccidn, estap
do el 1liguido en un estado de régimen turbulento en el pun=-
to de contacto del triéxidc de azufre y el liquido y des-
pués en la zona de reaccidn del triéxido de azufre y el 1i-
quido, enfriar la mozcla de reaccidn antoes y/é despuds de
separar una parto do la mezcla de reaccidn como producte
sulfonado o sulfatado, estando la relacibn cn pceo de la
mezela do reaccidbn soparada al rcesto de la mezcla de recac=
cién en el intervalo de 1:40 a 1:2,000, ajiadir més material
de alimentacidn orglnico al resto de la mezcla de reaccidn
para compensar lo que se ha separado como producto y recons-
tituir el liquida reactivo y recircularlo para pomnerlo en
contacto con més tripxido de azufre.

Los compuestos que pueden sulfonarse en el
procedimiento del invento; incluyen compuéstos aromiticos
de 6 a 36 Stomos de carbono libres de grupos inestables en

las condiciones de reaccidn, por ejecmplo srupos amino li-
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bres. 5on éjemplos benceno y alcohil-bencenos que tienen

1 é 3 grupos alcéhilo, cada uno de 1 a 15 5tom6; de carbo-
no, tal como alcohil-bencenos con 1 a 3 pgrupos alcohilo, c2
da uno de 1 a 5, especialmente de 1 a 3 &tomos de carbono,
vor ejemplo tolueno y los tres isbmeros de xileno, y mono-
alcohil~bencenos en los que el grupo alcohilo contienc de

8 a 15 ftomos de carbono, por ejemplo dodecil-bencenos, ta
les com& benceno comn una cadenallateral de dodecilo lineal
o tetrémero de propileno. Bl compuesto arombtico pucde tca
ner uno o dos sustituyentes que son &tomos de halbzeno, tal
como cloro o bromo (como en los cloro-toluenos), grupos hi-
droxilo (como en el fenol) o grupos carboxilicos (como en
el f4cido benzoico); el compucsto arombtico pucde tener un
sustituyente nitro o un susti;uyente ficido sulfdnico. Ll
nfimero total de sustituyentes en cualquier enillo de bence-
no generalmonte no os mAyor de tres. Los equivalentes do
naftaleno de los compuestos anteriores, poxr ejenmplo el naf-
taleno propiamente dicho pueden también ser sulfonados.
Otros clases do materiales de partida orginicos sulfonables
son las olefinasm, por ejemplo las de 8 a 20 dtomos de carho
no, tales como dodec-l=cno, hexadec=l-cno y octadec-l=-cno o
hexadeceno insaturado al azar u alefinas de vinilideno, ¥y

hcidos grasoa, por ejomplo los de 8 a 20 &tomos de carbono

tales como los ficidos laurico y estedrico, asi como ficidos

olefinicos, por ejemplo de 3 a 20 Atomos de carbono, prefe=-

riblomonte do 4 4 18 Atomos de corbono tales como los fci=

Ejemplos de materiales de partida orginicos
sulfatables son los alcoholes, preferiblemente los alcoho-

les srasos de 3 a 20 &tomos de carbono, tules como alcoho-
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les laurilicos, cetilico y estearilico y sus mezclas, in-
cluyendo mezclas tales como las comercialmente disponibleé
con una gran proporcidn de uno de los alcoholes y pequeiias
cantidades de otros alcoholes. Los productos de reaccidn de
estos alcocholes grasos con Sxido de etileno u 6xido de pro-
pileno que conticnon genecralmente 1 a 10 de unidades cstruc
turoles derivadas del 6xido pueden cstar sulfatados., Tambids
pueden sﬁlfatarse los alcohil~fenoles con, por ejemplo 1 &
12 Atomos de carbono en el grupo alcohilo, Yy los productos
de reaccidn dé un mol de cstos con, por ejemplo 1 a 10 mo-
les de bxido de ctileno u O0xido de propileno, las alcanola-
midas de ficidos grasos, por ejemplo con 8 a 18 &tomos de
carbono cn la parte de &cido graso, por ejemplo las que sc
derivan del &cido laurico y 2 a 12 &4tomos de carbono en la
parte de alcanolamida por ejemplo, las que se derivan de
mono, o di= o tri-etanolamina y los productos de reaccibn
de 1 mol de las alcanolamidas de &cidos grasos con por ejem
plo 1 a 10 moles de dxido de etileno u dxido de propileno,

Sin embargo preferiblemente el compuesto sul
fonable o sulfatable es benceno o un alcohil-beneeno, como
se ha definido antes o un alcohol graso. El tribxido de ozu
fre estd preferiblcmente en forma. gaseosa.

Los productos sulfonados o sulfatados pueden
emplearse en composiciones detergentecs. .

Un aspecto escncial de este invento es quo

el tridxido de azufre y el material de partida orgdnico es-~

de partida estd en un cstado de régimen turbulento, prefec-
riblemente con un nlmero de Reynolds aporente de al menos

2.000, por ejemplo al menos 3.00C, generalmente 3000 a
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18,000 tal como 3,000 a 10,000 o 10,000 a 15,000, E1 nime=

ro de lleynolds puede ser mayor que 18.000 pero los valores

mayores se hacen progresivamente anticcondmicos. £l nlmero

de Ileynolds aparente se calcula suponiendo que no hay pre-

sente fase gaseosa, es decir en el caso del empleo de 503

gaseoso su volumen se desprecia.

Puede conseguirse la turbulencia con una va-

riedad de mezcladores, por ejemplo los descritos en "Chemi-

cal Engineers Handbook", Ed. R, U, Perry y C.ll. Chilton,

McGraw lill Book Co., Nueva York, 5% Edicidn, 1.973, sec-
ccibn 21, piginas 4-8, tales como mezcladores de chorro,

mezcladores de placas con orificios, mezcladores "Kenic",

mezcladores de boquilla y bombas centrifugas y mezcladores

agitados mechnicamente, tales como mezcladores '"Silverson!

(tanto si en el mezclador funcionan los rotores como si no),

bombzs centrifugas y mezcladores tales como los descritos

en la memoria de la patente briténica n2 1052976, Ln cada

coso el tubo de ontrada para el tridxido de azufre estd co-

locado de tal modo gue su extremo esld en una regidn de tur

bulencia ecn el mezcladors

Debido a los costes de copital, do funciona-
miento y de reparacidn el mezclaodor es preferiblemonte uno
estlitico que no tione partes mdviles, Hjemplos de dichos

mezcladores son los de placas con orificios, mezcladores

"Kenic", Venturi y de chorro, asi como los dispositivos cn

los que la tuberia dg entrada para el tridxido de azufre y

1as tuberfias que llevan el liquido de reaccidén recirculudo

que conticne el material de partida esthn dispuestas de mo-

do que, con ayuda de tabiques deflectores, si €S necesario

o si sc descay hay cl necesario résimen turbulento en las
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condicione; de temperatura, naturaleza del material de par=-
tida y taudales que actuan en el procedimiento;ﬂEspecialmeg
te importantes son los mezcladores de placas con orificios
que comprenden una placa dispucsta a través del flujo liqui
do de reaccibn con al menos un orificio axial, a través del
cual pasa el liquido,_originando ¢l acto del paso la produc
cidn de régimen turbulento en el orificio, aguss arriba y
aguas ab;jo del orificios. Preferiblemente el tribxido de
azufre se hace pasar a través de una tuberia cuya salida cs
td en la regién turbulenta en la proximidad del orificio,
tanto oguas arriba como aguas abajo del orificio o en el
mismo orificio. El tridxido de azufre pucde hacerse pasar
a la regidn turbulenta desde una direccidén paralela, por
ejomplo cocaxial con la direcczén principal del flujo del 1i
quido de reaccidn o puede hacerse pasar dosde una direccidn
sustancialmente perpendicular a la direccibn principal del
flujo. La tuberla de entrada para el tridxido de azufre pug
de pasar a travbs del orificio como se muestra en la menoe
ria de la patente briténica nf 975914, o con‘la tuberia de
entrada rodoada por el ligquido do reaccibn aguas arriba del
orificio y el extremo de la tuberis de entrada en el orifi-
cio en lugur de pasar a través de. 81, Alternativamente, la
tuberfa de entrada puede pasar desde fuara dol tubo que lle
va la mezcla de recaccidn directamente a la regidon de turbu-
lencla aguas abajo del orifiecio, generalmentc porpondicular
a la diroccién principal del flujo del liquido de reaccibn.
Mis preferiblemente el mezclador es un mezcla
dor ‘de plocas con orificios de régimen turbulento que con-

prende un orificio que es sustancialmente perpendicular a

la placa y una abertura en la pared interna del orificio,
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fluyendo el liquida de yeaccidn a través del orificio y pa-
sando el tribxido de azufre a través de la abc;;;ra. k1l ori
ficio constituye un agujero a través de la placa con la

abertura que constituye un paso cn la parcd del agujero. La

relacién del didmetro del orificio al espesor de la pluca,

0,5:1, por ejemplo 1:1 a 50:1, preferiblemente 1:1 a 20:1
y especialmente 1,5:1 a 10:1. Se entenderd que las referen-

cia a una "placa" en la presente memoria incluye una cons=-
truccidn fabricada compuesta de dos placus delgadas unidas,
siendo el espacio entre ellas tal que pucda acomodarse una
tuboria de alimentacibén a la abertura. El "orificio" toma
luego la forma de una corta longitud de tuberia entre las

dos placas delgadas,., 5i se desea puede haber mds de una

abertura, por ejemplo 2 a k aberturas en la parcd interna

del orificio,.lil conducto que conduce el segundo fluido a

1a abertura en la pared del orificioc puede estor perforado
a través del aspesor do la placay convenlentementa en una
direccidn rodial, Sin embarge, ne es esencial que la aber-
tura esté nivelada con la pared intermna, y o8 posible intro
ducir una tuberia o collar que sobresalga mis alll de la pa
red en unn direceidn radial aguas arriba o aguas abajo. {re
feriblemente ol mezclador compronde una placa integral on
que se ha fabricado un agujqro u orificio axial y al menos
un conducto o abertura radiél por ejeaplo por perforacidn,
teniendo ol arificio, la echorturn on su pared intorna. La
placa puecde ser de seccidn circular, cuadrada o rectangular
con el orificio preferiblemente en su centroj ecl centro de
1a abertura estd preferiblemente a izgual distancia de los

extremos del erificio, por cjemplo a una distoncia de 40-6i4
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de la longitud del orificio desde el extremo del orificio.
Las dimensiones del mezclador de placa de régim;; turbulen-
to deben ser tales, en relacidn con la densidad de la masa
del liguido de recaccidén, su viscosidad y su velocidod 1i-
neal en el orificio, que el nfmero de Reynolds ecn el orifi-
cio e¢s mayor del minimo para el régimen turbulento, es de-
cir 2.000, pero preferiblemente mayor que 5.000, por cjen-
plo do 3.000 a 15,000, tal como 4,500 a 15.000, especialmen
te de 10.000 a 15.000, Cuanto mayor es el didmectro del ori-
ficio para un volumen constante de fluido a través del ori-
ficio, més pequefio e¢s el nfimero de Reynolds y menor la cai-
da de pfcsién a través de la placa, de modo que 1la eleccidn
del dildmetro es un compromisc entre el deseo de un ndmero
de Reynolds elecvado guc da la turbulencia mxima y evitar
una caida de presidn elevada que reqﬁiere ¢l miximo consumo
de encrgia. En general el disciio serd un compromiso de las
necesidades entagdnicas de caudal y nlwero de ileynolds
olevados con una prosidn de bomba'aplicuda razonable por un
lado y una caida de presidén elevada a trevés de la placa
por otros Este mezclador de placa con orificioes de régimen
turbulento pﬁede sor de construccibén sencilla y las coudi-
ciones para operaciones con éxita de procedimientos a pequg
fia cscala pucden aumentarse do oscala fhcilmente pards pro-
cedimiontosa gran esculda

El presente invento proporciona particular-
mente un procedimicnto para sulfonar o sulfotar un moterial
de partida orgénico sulfonable o sulfatable, quc es prefle-
riblcmente un compuesto aromitico o un alcohol graso de &

a 18 fAtomos de carbono, que comprende hacer pasar un liqui=-

do recactivo gue comprende el material de partida orgdnico
1 I s
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y su derivado sulfonado o sulfatado como prime, fluido o
través de un primer orificio dé una placa, siendo el orifi-
cio sustancialmente perpendicular a la placa, y tenicndo
una abertura en la pared interna'del orificio, y hacer pa-
sar tridxido de azufre sin diluir como scgundo flujo en for
ma liquida o gaseosa a través de dicha abertura, estando c¢l
ndmero de Reynolds aparente del liquido rcactivo en el ori-
ficio en-el punto de unidén de la abertura en el intervalo
de 2,000 a 20,000, produciendo la mezcla del tridxido de
azufre y el moterial de partida una mezcla de rcaccidn, en-
friar la mezcla de reaccidn, separar una parte de la mezcla
de rcaccibdn como producto sulfonado o sulfatodo, cstando la
relacién en peso entre la mezcla de reaccidn seporada y el
résto do la mezcla de reaccidén en el intervalo de 1:40 a

12,000, afiadir mds material de partida orgdnico al resto
de lo moezcla de reaccién para compensar la que Sse separd co
mo produbto vy rcconstituir el liquide de reaceibn y recir-
cularlo para ponerlo en conticto éon mis tribxida de nzu-
fre, . .

E1l régimen turbulento se alcanza por emplca.
del mezclador y también porque hay una bomba en el circuito
a través del cual fluye el liquidoj el requerimiento para
el régimon turbulento necesita una bomba que trabaje a una
elevada velocidad de bombeo., El régimen turbulento existe
en ol mozclador y on la zona de reaccibn donde quicra que
el tridxido de azufre sin reaccionar sc pongu oi contacto
con el material de partida (o sus derivados sulfonados o sul
fatados) y reaccione con §¢1. La mayor parte de las bombes y
los intercambiadores de calor para enfriar la mezela de rcig

cibén mantienen .turbulento un liguido alimentado en un estu-
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do de régimen turbulento. Se prefieren bombas de presién
fija, por ejemplo bombas centrifugss aunqué puede emplearse
cualquicr otro tipo de bomba capaz de ﬁna velocidad de bon-
beo elevada. Es posible que el mezclador actue también co=~
mo bomba, por ejemplo el mézclador Silverson con el rotor
funcionando, pero preferiblemente el mezclador y la bomba
estén separados. Los sulfonatos de color claro a partir de
los alcohil-benccnos pueden producirse mejor si el liquido
se mezcla con ol tridxido de aszufre antes de hacerlo pasar
a través de la bomba en lugar do después, es decir el mez-

clador esté en el lado de entrada de la bomba en lugar de

en el de salidae El sistema de circuito de recirculacidén coj

tiene también un intercambiadgr de calor como refrigorante,
y una entrada para el material de partida y una salida para
la mezcla de reaccidn, El refrigerante estd preferiblemente
entre el mezclador y la salida oen la direccidn del flujo
liquido. Por tanto, sc produce preferiblemente sulfonacidn
o sulfatacidn en un circuito de reaccidn con recirculacidn
a través del que se bombea el liquido de reaccidn y la mcz-
cla, teniendo el reactor en la direccidn del flujo de la
mezcla de reaceidn ¥y el liquido, una entrada para el mate-
rial de partida, proporcionando un mezclador un régimen tur
bulento en el que cl tribéxido de azufre, preferiblemecnte en
forma gascosu se hace pasar por una bomba, un intercombia-
dor de calor como refrigerante y una salida para la mezcla
de rcaccidn. E1l liquido de reaccibn y la mezcla estén prefe
riblemente en un estado de régimen turbulento en el mezcla=-
dor, en la bomba y en el intercambiador de calor y pucden
estar en todo el circuito. E1 tridxido de azufre y el uute-

rial de partida se hacen pasar continuamente por el circuito
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y el producto de sulfonacidn o sulfatacién se separa conti-
nuamente.

La temperatura del liquido a medida que en-
tra al mezclador antes de la reaccidn con el tribdxide de
azufre estd influida principalmente por la necesidad de con
trolar la viscosidad del liquido, siendo el limite inferior
el que mantiene una viscosidad tal que haya régimen turbu-

lento, siendo el limite superior preferiblcmente 150eC, ¥

=

con presidn en el sistema si es necesario detener la volatil
zacidn del compuesto orginico a la temperatura del liquido,

Preferiblemente la temperatura del liguido es 0 a 80oC y es

puede ténder a dar mayor decoloracibn en los productos sul-
fonados que la gque ocurre a temperaturas mids bajas, pero la
viscosidad del liquido de reaccidn cs inferior a temperaturis
elevadas, produciendo mayor turbulencia para el mismo consu
mo de cnergia por la bomba o la misma turbulencia con un

consumo de energia menor, Se deduce un equilibrio entre los
factores opuestos. Durante la reaccibn, se desarrolla calor
y la towperatura mixima de la mezcla de reaccidn efluente

es preferiblemente 1502C; la temperatura usual es 25 a 659C,
Generalmente, no se aplica vacio de modo externo sobre el
sistoma o é¢lrcuito en el quo se mantiencn la mozcla de reag
0ibn y el liquido de reaccibn. Bl sistema de circuito sec man
tiene generalmente con una presidn externa de al menos sus-

tancialmente la atmosférica, por ejemplo hasta 10 atmbsre-

es decir preferiblemente no hay presidn o vaclo aplicados

de modo externo.

E1 1iquido que se hace reaccionar con el {ri
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6xido de azufrce pucde contcner un diluyente liquido inerte,
tal comec un hidrocarburo aliffitico clorado, por ejcmplo te-
tracloruro de carbeono. Puede desearse dicho diluycute cuan-
do el producto de reaccidn es de tan alto punto de fusidn o
de tal viscosidad quo la temperatura necesitada para recir-
cular el producto de reaccidn cuando se encuentra liguido y
dar un régimen turbulento en el mezclador scria bastante .

elevada lo que daria como resultado una decoloracidn inde-

bida y/o formacidén de otros subproductos. Zjemplos de dichos

productos de reaccidn son los derivados de los compuestos
de naftaleno, alcanolamidas, sus derivados alcoxilados y al
coholes y fenoles alcoxilados. Sin embargo, preferiblcmente
falta el diluyente inerte de modo que no sc nccesita ninéu—
na etapa de separacidn del diluyente despgés de la rcaccion
Y él producto final estd constituido sustancialmente por
los productos sulfonadéﬂ o sulfatados o el contaminonte 1i-
quido principal cs maferial de partida sin reaccionar que
puede prepararse y recircularse péra SuU NUOVO LS5O0

Después que se ha producido la reaccidn, la
mezcla de reaccibén se enfria, generalmente a una temperatu-
ra izual a la temperatura de entrada del liquido de rcéir-
culacibén antes de la reaccidn. La, reaccidn es exotérmica,
siendo absorbido el calor de reaccidn en la masa del liqui-
do de circulacibn como un sumidero de calor. £1 eafrismien~
to os preferiblemonte tol que da una diferoncia de tewpera-
tura mixima del liquido on diferentes partes del circuito
de 502C, cspecialmente una diferencia méxima de 102C, <1
eafriamicento puede tener lugar en una o mids ctapas, hacién-

dose pasar la mezcla de reaccibn por uno o mbs inte:cambia-

dores de calor. Generalmente la parte de la mezcla de reac-
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cién se retira como producto de reaccidn después de enfria-
miento ai menos parciAl del liquido de reaccidbn y cl resto
se mezcla con material de partida orghnico de nueva aporta-
cibén para compensar el material de partida orglnico reaccig
nado y separado, y volver a llevay el contenido del mate=
rial de partida en la mezcla hasta el valor desecado para la
alimentacidn de entrada en la reaccibn con tribxido de azu~-
fre, Bl iiquido.con el contenido del compuesto orgénico sul
fonable o sulfatable rostablecido de esta forma sc recircu-
1a lucgo para posterior reaccidn con tribdxido de azufre. De
modo .alternativo pero menos preferido, la mezcla de recoc-
¢idn pucde enfriarse después de que se retire la parte,
existiendo enitriamiento antes o después de gue se aiiade cl
material de partida de nueva aportacibn.

] La parte de la mezcla de reaceidén sacada del
sistenn constituye 1/40 a 1/2.,000 partes del peso del resto
de 1la mezcla de reaccidn recirculada, os decir una relacidn

de recireulacibn de 401l a 2,000:1, proforiblemonta 100:1 a

1,000:1, por ejemplo 100:1 a 700:1 y especialmente 150-050;
1, por cjemplo 150-275:1 o 275«%50:1,

La cantidod del material de partida en el
liquido de reaccidn deponde, de la naturaleza del material
de portida, la composicidén desenda del producto separndo
del sistema y la relacibn de recirculacidn,

~Cuando ol matarial deo partida se degrada por
un exceso-sustancial’ de tridxido de azufre y cuando es diﬁi
cil separar cualquier cantidad de material de partida sin
reaccionar del producto sulfonado 5 sulflatado, como ocurre
con la mayor parte de los materiales de portida alilfiticos

y también por ejemplo con el dodecil~benceno, la relacidn
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molar de 563 a material de partida es generalmente de 0,9:1
a 1,1:1, por ejemplo 0,9:1 a 1,05:1, prcfcriblégéntc 0,93:1
a 1,05:1, especialmente 0,93:1 a 1,0:1, En estos casos la

relacién molar de la cantidad del material de partida en cl
liquido de rcaccidn que ha de ponerse en contacto con 503

a la contidad de derivado sulfonado o sulfatado en esc 1li-
quido ¢s preferiblemente de 0,01:99,99 a 5:95 y especial-

mente al;edcdor de 0,1:99,9 a 3:97. Cuando el material de

partida que ha de sulfonarse no sc degrada ficilmente por

un exceso de 503, la relacidn molér de.SO5 al material de

partida puede ser mayor de l:il, por ejemplo en el interva-
lo de 0,9:1 a 2:1 o si el material de partida sinreaccionar
se separa wis ficilmente del producto de reaccidn, como con
los alcohilo inferior benceno;, entonces la relacidn molar
de 805 al material de partida puede ser de 0,1:1 a l:l, por
ojemplo 0,5:1 a 0,95:1. Se emplean relaciones molares de

SO3 a6 material de partida mayores de 1,2:1 cuando sc¢ desea
disulfonacidn, por ejomplo de hidrocarburos aromiticos, La
composicidébn del liquido que ha de reaccionar con SO3 puacde
varior ea un amplio intervalo. Cuando el nivel de material
de partida sin reaccionar en cl producto separado del siste
ma ha do mantenerse bajo de modo que la mezcla de reaceidn
estd sustoncialmente libre de material sin reaccionar (es

decir menos del 2%), la relacion molar del material de par=-
tida a derivado sulfonado puede ser 0,01:199,99 & 10:90, pre
feriblemente 0,01:99,99 a 5195, por ejemplo 0,1:199,9 a 3:974
Cuando se desea que el producto contenga una cantidad sustan
cial de material de partida voldtil sin reacciénar, la rela

cidn molar de material de partida a derivado sulfonado puec-

de ser de 5:95 a 90:10, por ejemplo 15:85 a 90:10. Estas OL




10

15

20

25

30

. 2o . . .
scpara de una capa orginica que comprende moterial de parti

Haje num l? 220’/()

timas proporciones pueden a menﬁdo ser ventnjosa; si el pro
ducto ha de purificarse.por.scparacién de las sulfonas ob-
tenidas con los materinles Ae partida constituidos por hi-
drocarburos aromiticos, debido a que el producto bruto puc-

de tratorsc con agua 1a capa acuosa de fcido sulfdénico se
k) Y

da sin rcaccionar e impurczas insolubles en ogua, tal couo
las sulfonas. La relacibn molar tridxido de azufre: materia]
de partida estd determinada por la composicibn deseada del
producto, asi como por la naturaleza del muaterial de parti-
da.

£1 producto seposrado del sistema puede cmpled
se tal cual o convertirse en la sal correspondiente por tra
tomiento con una base y/o purificarsc seporando las iﬁpure-
ZaSe

isi en el‘caso de reaccidn de los compuestos
aromiticos coul triéxids de azufre cn una relacidn nolar mce-
nor de 1:1,2, el liguido scporado del sistema conprende
cualquier compuesto oromitico sin rcaccionar y coupuestos
sulfonados que son principelmente los f{cidos monosulfénicos
de los compucstos arombticos y diluyente 1iquido inerte (si
se emplea en la reaccidn) y tombién puede contener pequciias
contidades de dcidos disulfdnicos, fcido sulflfirico &/o sule
fonas. Cuando la reclacidn molar de tridxido de azufre a mo-
terial de partida aromdtico es mayor de 1,2:1, ¢l liquido
separado del sistema comprende compuestos sulfonados que
son fcidos disulfdnicos y dcidos monosulfdénicos y diluyen-
te liquido incerte (si se emplea cn la reaccidn) y puede con
tener también pequeilas cantidades de compucsto aromético si1

reaccionar, dcido sulfirico y/o sulfonas. Los fcidos sulfd-
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nicos pucden venderse tal cual, o después de truotamiento
con una base para formar una fase acuosa que comprende una
solucidén de una sal sulfonato. La base puede scr una solu-
cibébn acuosa de un hidroxido, carbonato o bicarbonato de me-
tal alcelino, por ejemplo ﬂidréxido de sodio o carbonato de
sodio o amonisco o una amina orgdnica, tal como una trial-
cohilomina o dialcohilamina, cada una con 1 a 4 &tomos de
carbono ;u cada grupo alcohilo, por cjemplo dimetilamina o
una alcohilamina, por ejemplo etanolamina. slternativamen-
te el liquido.sc trata con agua, opciomalmente después de
ailadir un disolvente de tipeo hidrdcarburo, por ejemplo hencg
no, tolueno,; xileno o parafina para provocar la separacidn
en uno fase acuosa que conticne los fcidos sulTénicos y una
as

faso orgénica que conticne el compuesto sromdtico sin reac-
ciénur y sulfona (y el hidrocarburo afiodido). No es meccsoa=
rio ofiadir wés hidrocarbure si el producto separado del sis
tomd contiene una cantidad sustancial de compucsto arombti-
co vollitll sin reaccionar, como se ha moncilonado antas, o
diluyente liquido inmiscible en agua, Lkl &cido sulfonico
acuoso pucde cmplearse tal cual o convertirse en una sal cg
mo sc ha descrito antes. Bl tratamiento del liquido bruto
con la solucibn acuosa de la basc. puede ir sezuido tawbiln
por separacibdn de la fasc orgédnica como se ha descrito an-
tes. Puédcn secpararse trazas del moterial de portida orydni-
co residual 0 hidrocarburos a partir del producto de fcido
sulfénico.o su sal ppr eliminocidn de compuestos volitiles,
por “ejemplo bajo vacio.

Con ¢l fin de hacer minima la produccidn e

sulfonas en la recaccidn de sulfonacidn, cuando cl material

de portido es benceno o benceno sustituido por al meuos una
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codena de alcohilo de 1 a 5 fHtomos de carbono, la reaceidn
se lleva a cabo preferiblemente en presencia de un inhibi-
dor de sulfonas,

$1 inhibidor de sulfonas se ailade general -
mente con el material de partida si es soluble en g1, pero
si no, se afiade separadamente al liquido de reaccibn gene-
ralmente antes de la adicidn del tridxido de azufrc. luc=
den empléarse cantiduades de inhibidor de hasta 105 (en peso
pasados sobre el peso del producto sulfonudo), por ejemplo
nasta 5, preferiblemente 0,5 a 5%, especialmento 1 a 3.
Los inhibidores pueden ser compuestos oxirenados, compucs-
tos nitrogenados o sales metdlicase La cluse de los compucs
tos oxigenados incluye los descritos en 1a memorio de paten
te briténica N2 1306226 de la firma solicitante tal como
étores ciclicos, por cjemplo de & a 8 ftomos de carbono tal
corto dioxano ‘o tetrahidrofuranog &teres dialcohilicoes, por
ejemplo de 1 a & &Htomos de carbono en cadu grupo alcohila
tal coma Gtopr dietilico, dinlcohilecetonna, por cjouplo da
3 a 7 &dtomos de carbono tal como acetona y metiletilcetona,
boxilicos, por cjemplo de 2 a 6 &tomos de carbomo tul como
los ficidos acético o propibnico, Hstercs de cstos fcidos can
boxilicos, por cjemplo con alcanoles de 1 a 6 Ltomos de car
bono tal como acetato deo ctilo y anhidrides de éstos Scidos
corboxilicos tal como anhidrido aclticoy se prefiere el dcido
acético y el anhidrido acbtico, La clase do los compuentns
nitrogenados incluye los descritos en la memoria de la pa-
tente briténica ne 1304514 de la firma solicitante e inclu-
ye monoaminzs, por ejemplo de férmula i,N en la que cada i,

2

gue puede ser igual o diferente, cs hidrdgeno, alcohilo por
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ejemplo de 1 a G &tomos de carbbud, cicloalcohilo, por cjeu
plo de 5 a 7 dtomos de carbono o arilo (preferiblemente hi-
drociarbilo aromfitico) por cjeuplo de 6 a 12 dtomos de cor-
bono, tal como amoniaco, di-alcohileminas y tri-alcohilami-
nas tal como trictilamina y diisopropilomina, aminas aromé-
ticas primarias y cicloalcohilaminas tal coimo anilina y ci=-
clohexilamina; diaminas y triaminas, por ejemplo alcohilen-
diaminas de 2 a ( ftomos de carbono tal como etilen-diauina
y alcohilen-triaminas de 4 a 10 4dtomos de carbono tal como
dictilen-triamina: aminas hetcerociclicas tal cowmo piridina,
quinoleina e isoquinoleina; amidas de fcidos carboxilicos,
nor cjemplo la amida a partir de cualqguier wwina primaria

o sccundoria antes mencionada preferiblemente amonfaco o dd,
metil-amina y un fcido carboxilico de 1 a & Stomos de cirbo|
no tal como &cido carbdnico, f£ormico y acético, preferible-
mcnte urea, dimetil=-Fformamida y dimetil-acectamiday sales

de amina,.on las que la parte de omina puede basarse en
cutlruiera de las aminas antos moﬁcionadaa, por ejomplo ango
niaco y la parte de-ficido es de un 5cid9 inorydnice tal co=-

*

mo 4cido clorhidrico, sulflirico o fosfbérico, o un édcido or-
gbnico, sulfénico o carboxilico tal como fcidos hidrocarbil
sulfénicos 0 alcohilsulfdnicos arpmiticos, tales como Hci-
dos xilenosulfénico, toluen-sulfdénico, benecenesulfdénico o
metanosulfonico, Lag sales metdlicas incluyen susles de meta
les alcalinos de &cidos orginicos o inorgiuicos, gue son
las cquivalentes a las soles de metal alcalino de las sales
de amina ontes mencionadas.

Cuando el producto aromitico sulfounado sc¢ de

sea en su forma acida, el inhibidor es preferiblemente un

. . . ] PO 4 .
compucsto oxigenodo, por cjemplo ficido acético o aenhidrido
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acético deﬁido a que los otros inhibidores introducen & me-
nudo compuestos indeseables en el fcido, por ej;mplo sales
de amonioe. Cuando el producto aromfitico sulfonadd se desea
en su forma de sal, la presencia de sales de amonio o la
producci6n de amoniaco como subproductos, por ejeuplo urca
no es de importancia debido a que la neutralizacidn del

producto de fcido libre libera la amina o amoniaco, que pue

s

de sepafarse'de la sal.

El material de partida o ¢l inhibidor de sul
fonas (si no se ailade este Gltimo con el material de parti-
da) puede mezclarse con 300% (en peso de inhibidor), prefe-
riblemente de 20 a 170% de agua, o el agua puede afindirse
al liquido de roaceidn. L1 agua parece que actua como inhi-
bidor auxiliar de sulfonas pé}o puede dar corto resultado un
mayor porcentaje de beido sulfirico libre en el producto de
rooceidn, que pucdo ser descable cn ciartas aplicaciones,
1 agua afiadida sola cs un inhibidor de sulfonas pobre y
pumenta considerablemento ol contenido de ficido sulfdrico
libre en cl producto de reaceibn, pjeuplos de combinaciones
Gtiles de inhibidor y agua son agua y ficidos carboxilico,
4steres o anhidridos, por ejemplo agua y fcido acético, an-
hidrido acético o acetato de ctilo.

Cuando el material de partida orgénico sulfa
taodo e¢s un alcohol graso, la mezcla de reaccibn sepoarada

del sistoma comprando alecohol sin reaccionar y el mono=ilcod

Lilesulfata deseado (y diluyente inerte si estd presente)

mezcla se trata generalmente con una solucibén acuosa de una

base, por ejemplo la descrita antes para formar una fose
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La cantidad de¢ base es al menosnsuficiente par@vucutrali-
zar cl pro@ucto de reaccibén. Pucden llevarsc a cabo opera-
ciones similares cuando el material de partida es cualquier
otro'compucsto capaz de ser sulfatado,
Los productos de sulfonados o sulfatados dejl
presente invento pucden tratarse por cualguiera de las téc-
nicas conocidas empleadas para producir materiales vendi-
Lles. Pgr ejemplo, en el caso de la sulfonacidn de olefinas
que tienen 8 a 20 &tomos de carbouo es nccesario incluir
uns etapa de procodimicento quo de como resultodo la hidrd-
lisis de la sultona formada en la reaccidn. Otro ejemplo cs
que en el caso de la sulfonscidn de dodecil-benceno puede
ser descable ailadir pequeilas cantidades de agua el producto
Scido sulfénico con el fin de evitar que se oscurezca el co
lor del bcido sulfbénico en el almacenamiento y evitar gue
se desvie dol pl do laé sales producidas a partir de &1, £g
te procedimiaento esﬁﬁ'doacrito en la meunoria de la potunte
hriténica B0k349, S1 o desca una da las otapas del procaodl
miento en el tratamiento de los productos del invento puede
ser un tratamientodeblangueo por cﬁalquior medio adecuado,
En los procedimientos mds preferidos, la
sulfonacibén o sulfatacidn sc lleva a cabo en un reazctor con
circuito de recirculacién que tieno en la dircccidn del flu-
jo del liquido de reaccidn y de la mezcla, una entrade pars
el mateorial de partida, un mezclador de placss con orificios
y una entrada paru el tribdxide de azufre juntas o separadas,
preferiblemente juntas en ﬁn mezclador que comprende una plal
ca que tiene un orificio, que es sustancialiaente perpendicu-
lar a dicha placa y una abertura en la pored iuterna del orj

Tficio, sicndo la relacidn del didmetro del orificio al espe-
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sor de la placa l:1 a 20:1, una bomba, un intercambiador de

calor como refrigerante y una salida para dicha meuzcla de

reaccidn, llevindose a cabo la reaccidn de sulfonacidn o

sulfatacibn con tridxido de azufre gaseoso sin diluir y wn

diquido de reaccidén libre de diluyente inerte a una tempera

tura de 20-800C sin presién o vaclo y aplicados sustancinle-

modo externo, siendo el ntmero de Reynolds en el

mente de
punto dé mezcla 10,000 a 15,000, siendo la relucidn en peso
entre la recirculacibén de la mezcla de reaccidn separada y

el resto reecirculado 150 a 350:1, preferiblemente 156 a
275:1 y cuando el material de partida es benceno o un alco-
hilebenceno, el liquido de reaceidn contiene también un in-

hibidor de sulfonas en una cantidad de 1 o 5% en peso del

material de partida,

E1l mezclador de placa de régimen turbulen-
to doscrito ontes con un orificio axial que tiene una cber-
tura en su pared interma se cree que s nuevo y constituye
un aspecto adicional del invento, Bl empleco de ecste memcla-
dor para mezclar dos o més fluidos constituyen cn general
otro aspecto del invento.

lHay muchas operaciones do meacla en los que
dos o mds fluidos han de mezclarse tan ripidamente couno sca
posible para cvitar eclevadas concentracioncs locales de uno
de los fluidos en contacto con el otro fluido, Ljemplos de
tales operaciones son las reacclones de sulfonacibn, sulfa-
tacibn y nulogenaci5n en las que cl reactive orglnico cs
sensiblo a clevadas concentraciones del reactivo de sulfonp
ci6n/sulfatacién/halogenacién. sntre los niezcladores conoci
dos estdén los mezcladores de placas con orifiicios, que esid

descritos para empleo en dichas reacciones en por ejenplo
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la nmernoria de la patente briténica Ne 975914, En esta memo-
ria de patente, el rcactivo de sulfouaciBn/sulf;tncién, quo
¢s una mezcla de tridxido de azufre/ocire, se hace fluir en
una tuberia dirigida axialmente que pasa por el orificio
axial del mezclador de placa con orificio con emisibn del
reactivo en la zona turbulenta aguas abajo de mcuzclador.

Ahora se ha encontrade que pucde obtcnersé
una accidén de mezcla mcjorada si uno de los fluidos se in-
troduce a través de una abertura situada cn la pared inter-
na del orificie axial de la placa, l

El presente inventd proporciona un mezclador
de placa de régimcn furbulcnto para mezclar al menos dos
fluidos que comprende un orificio que es sustancialmente
perpendicular & la placa y una abertura en la pared interna
del orificio, siendo el orificio para el paso del primer
fluido y siondo la abertura para el ponso del sezundo orifi-
cio.VBl orificio counstituye un agujero a través de la placa
con la aboriure un phso on la pared del agujorcs

Bsta configuracibn da un.grado elovodo de
turbulencia y mezcla debido a que el flujo que pasa o través
de un orificio en la placa experimenta una caida de presién
relativamente elecvada y t;ene un elevado nfmero de Heynolds
en el punto de mezcla de los dos fluidos; esto es verdad
incluso si el difmetro del orificib es relativamente graun=
dej la longitud del orificio es relativamente pequetia, sien
do solamente el espesor de la placa, permitiendo'nsi una
formucidn de vértices sustancial y una turb@iencia aguas
abajo del orificio asi como en el mismo orificio.

iEstos caracteristicas distinguen el mezcladoy

de placa de régimen turbulento del invento de los tubos ven
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turi en los que la caida de presidn se hace minima propor-
cionando una entrada convergente y una salida diverzente
del tubo, ambas de pequeiio Snguloj 1a §elocidad se hace ma-
xima y la turbulencia minima proporcionando un didmetro de
agujero rclativamente pequeiloy y la longitud del tubo es
relativamente grande. .

1 conducto que conduce el sesundo fluido a
la abertura en la pared del orificio puede cestar perforado
a través del 65p§sor de la placa, convenientemente en una
direccidn radial, Sin embarszo, no es esencial que la abertu
ra esté nivelada con la pared interna y es posible introdu-
cir una tuberia o un collar que sobresalga por debajo de la
pared en una direccidn radial aguas arriba o aguas absjo.

La placa puecde ser de scceidn circular, cua
drada o rectangular con el orificio preferibleriente en su
centro; el centro de la abertura estd preferiblemente a
igual distancia de los extremos del orificio, por ejemplo
o una distancia do 40 a 605 do la longitud del orificio deg
de el cxtremo del orificiae

Como se ha mencionado antes, 1a.configuﬁau
¢ién del mezclador de acuerdo con el invento puede dar un
clevédo nftimero de Reynolds para un fluido que pase 0 travis
dal orificio, Las dimensiones deben ser tales, en relacidn
con la densidad de la meésa del primer fluido, su viscosidad
y su velacidad lineal en el orificio; que el ntliners de iley-

nolds en el orificio sea mayor que el minimo para régimen

< 3

turbulento, es decir 2.000, pero preferibleaente mayor que
5,000, por ejemplo 3.000-20,000, preleriblemente 500~
15.000 y especialmente 10.000-15,000 cuando el pirinmer Iluidg

es un 1iquido y el segundo fluido e¢s soluble en £1 o rcac-
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ciona con &l. Cuanto mayor cs el difmetro del orificio pura
un volumen constante de fluido a través del orificio, mis
quueﬁo es ¢l nGmero de iHeynolds y la cuida de presidén a
trovis de la placa, de modo que la cleecidn del difuetro es
un compromiso entre el deseo de un elevado nluiero de Meynolk
que da la mixima turbulencia y evitar una elevads caida de
presién que requierc un consumo encrgia mdxime. En general
el diseiio scrd un compromiso de los requisitos antagdnicos
de caudal y nfimero de Reynolds elevados con una prcsién de
bomba aplicada razonable bor un lado § una cai&a de presibn
elevada a través de la placa por otro.

El difmetro del orificio en relacidn con cl
espesor de la ploca, es decir la longitud del orificio es
relativasiente alta, generalmente de al menos O,5:il1l, por
ejomplo 1:1 a 5011, preferiblemente 1:1 a 20:1, especial-

mente 1,5:1 a 10:l, Sc entenderd que cuande se hace referen

cia a una "placa™ cn la presente memoria sc incluye una cong

truccibn fabricoda formada de dos placas delgadas unidas,
siendo el espacio entre ellas tal que se puede acoimodar una
tuberfia de alimentacibn a la abertura, Bl "orificie! tienc
luego la forma de una longitud corta d¢ tuberila cntre las
dos plucas delgados, .

i sc desea puede haber mis de uno obertura,
por ejemplo 2 a &4 aberturas en la pared interna del orifi-
cios Estés puaden cmplesrse para introducir el wmismo o di-
Tferentes fluidos.

Preferiblemente ¢l primcr fluido es un mate=
rial de portida orgdénico que ha de reaccionar con el scpun-

do fluido de forma que se hago minimo cl exceso de reaccidm

03 .«
181 el sezundo fluido pucde ser un agente de sulfonccion,

5
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sulfatacibdn o halogenacidén en donde el exceso de recoccidn
pucde producir decoloracidén del producto u obtencibn de un
producto que tenga mayor nlmero de grupos sustituyentes que

c¢l descado., Este exceso de reaccidn pucde occurrir también

,
,

en la recaccidn de materiales de partida orglnicos hidroxi-
licos con un 6xido de alcohileno, por cjemplo dxido de eti-
leno donde se¢ desca afiadir solamente cierto nlmero de uni-
dades de bxido de alcohileno al meterial de partida y por
tanto hacer minima la dispersidn del ndmero de unidades de
6xido de alcohileno en el producto. Aunque los fluidos pue-
den ser liquidos o gascosos, el primer fluido es prelerible
mente liquido, mientras que el segundo fluido pucde ser 1li-
quido o gascoso, En gemeral los fluidos son mutuamente mis-
¢ibles debido bien a una solucidn o reaccidn mutua.

k1 presente invento proporciona también un mé
todo para mezclar al menos dos fluildos que comprende hucer
pasar un primer fluido a través de un orificio que estd en
una placu y sustancialmente perpendicular o 1la placa y hace:
pasar un segundo fluido al sono del primer fluido a través
de una ahertura on uns parad interna del oriflicin,

51 método de mezcla del invento sc describird
a continuacidn con referencia a la sulfonacidn/sulfutacibn
de moteriales de partida orgdnicos con tribxido de azufre
en un sistema con circuito de recirculacibn, poro se puede
aplicor isualmente a otras reacciones en las que el exceso

do reaceidn es indesecable tanto si se adopta a un sistoma

o ’

con tircuito de circulocidn couwe si no, por cjomplo en un
slstema de tuberlos con uezela de reactives en el meszclador
y subsiguiente recoleccidn de los productos de reaccibn,

En el procedimiento preferido la placa ez~
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‘partida estd antes que la placa mezcladora en la direccidn

de que alconcen la tuberia de salida,

represente un diagrama de flujo de un procedimiento preferi
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cladora cmbleada en el presente invento forma paorte de un
circuito de recirculacidn que comprende la pluég, una bomba
un intercambiador de calor, una tuberia que los une en un
circuito y tuberias de entrada ol ci;cuito para el material
de partida y el tridxido dé azufre y una tuberia de salida
para el producto. La tuberia de entrada para el material de
del flujo en el circuito y la tuberia de cntrada para cl
tribxido de azufre estd en el mezclador. Por tanto el segun
do fluido es &l tridxido de azufre en forma gaseosa o liqui
da y el primer fluido es una mezcla de material de partida
orgdnico y su producto sulfonado o sulfatado. Preferiblemen
te los fluidos se mezclan en el mezclador antes de que alea
cen la bomba, es decir el mezclador estd a1 el lado de entra
da de la bomba y preferiblemente los fluidos pasan a través

del mezclador, la bomba y el intercambiador de calor intes

La placa mezcladora del invento puedec ser
de construccidn sencilla y las condiciones para opecracidn
con bxito de los procedimientos de mezela y reaceidn emplefy
dola en pequeiia escala, por ejemplo al menos k,5 ks/hora dd
peso total de tridxido de azufre, y el material de partida
ajindido puede aumentarse de escala fécilmente pora procedi-
mientos en gran escala, por ejemplo al menos 90 kg/hora,

El invento puede ilustrarse con refercncia
a los dibujos que scracompaﬁan, on los cuales la Filgura 1

- ’

do, la Figura 2 un diagrama de flujo de un procedinicnto ol

ternative pero menos preferido, la Figura 3 representa una

seccibn o corte a través de una placa mezcladora, y su cang
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lizacibn asociada como se emplea en el método del invento,

21

tomindose el corte a lo largo de la linea Ai de la Figura 4
y la Pigura kb representa un corte a 1o.largo de la linca BbL
a través de la placa mezcladora de la Figura 3,

En las figuras 1 y 2 de los dibujos el cir-
cuito tione una tuberia de entroda 1, una bomba 2, un mez-
clador de régimen turbulento 3, una tuberia de entrada b al
mezclador 5, un intercambiador de calor 5 y una tuberia de
salida 0,

En el funcionamiento de la Migura 1, la mez
clo de material de partida orgdnico sin reaccionar y el wma-
terial orghnico sulfonado o sulfatado (llamado mbs adelinte
talon") se hace circular alrededor del circuito por lo bom
ba 2. El material de partida orginico de nueva aportacibn
se hace pasar al circuito desde la tuberia 1 v la mezcla de
&1 y el taldn se hoce turbulenta, de mode que la mencla es
tuwrbulenta en el punto del mezclador 3 cuando el tribxido
de nzmufre entra al circuito desde la tuberia 4. La meuela
de reaccidn producida se retira a travis de la bomba 2 y se
bombea mis alrededor del circuito a través del intercimbio-
dor de calor 5. Una porcidn muy pequciia de la mezcla de
reaceidn se separa por la tuberia 6 y el resto se recircula
por contscto con materdial de partida orghuico tle nueva apor
tacidn desde la tuberia 1, ..lternativamente el resto de la
pequeiia parte de la mezela de reacedbn puede sopararse un-
tes de posar por el intercambiador de calor.

i

El1 funcionamiento de la Figura 2 es similar,

excepto que la bomba 2 y el mezclador 3 ostd

n transpuestos,
51 mezclador es uno que imparte turbulencia

al liquido que fluye por &l en el punto de introduccidn del
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tridxido de azufre y después en la zona de¢ reaccidn. Se han

doscrito antes diversos tipos de mezcladorese. - -

Volviendo ahora a las Figurus 3 y 4, el condugc
t6 7 con el saliente 8 esté scparado.del correspondiente
conducto 9 y el saliunte 10 por una ﬁlaca mezcladora 11 que
tiene un orificio axial 12 en su centro. La relacidén del
difimetro del orificio axial a la longitud del orificio es
particularmento 1,6%:1, Desde el medio del orificio 12 estd
dispuesta una abertura sccundaria radial 13, el extremo ex~
terno de la cual ha sido taladrado en una corta distancia
para recibir una tuberia de alimentacidn (no mostrada),

Durante su empleo un primer fluido sé hace pa
sar por un conducto 7 y desde alll por un orificio axial
12,.donde se hace turbulento y encuentra al segundo fiuido,
que ha pasado por la abertura sccundaria 13« Lo mezcla tut=
bulenta del primero y el segundo fluidos pasa luego ademis
al conducto 9, El mezclador que se describe respocto a las
Figuras 5 v & puede omploarse on los procodimipnto de sulfo
nacibn o sulfatacidn, mostrindose sus diagramas de flujo en
las Flguras 1 y 8¢

El invento se ilustra por los Ejemplos descri~
tos en las Toblas siguiontes,

Para los Ejemplos 1 y 2, el aparato fue ¢l mog
trado en la Figura 2, mientras que para los Ejemplos 3-12,
se amplod el de la PFigura 1, La Tabla da el nfinera de Doy
nolds aproximade en el punto de mezecla del SO3 y ol liquide
de reaccidn; siendo 61 n@mero citado calculado suponiendo
quo no hay presanto faso guscosn. L1 mouclador "Silverson®

era un emulsificador con mezclador de tuberia, modelo de

0,5 caballos, y en los Ejemplos 1-~3 trabajaba con su meca-
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nismo de rotores y en ¢l Ejemplo 4 sin energia en el rotor
con el‘extremo del tubo de entrada dc'SO3 en éi orificio
que separa la clmara del rotor de la cdmara base a la que
se hacen pasar ¢l material de partida y el de recirculacidn)
E1 mezclador de placa con orificio "capaz de girur'! en los
Ejemplos 5-8 era un mezclador de placas con orificio con un
orificio de 1,27 centimetros y una tuberia de entrada para
el SOS,~que estaba rodeada por el liquido de rcaccidn aguas
arriba del orificio y la posicidn del extremo del tubo cra
ajustable para estar aguas arriba, aguas abajo o en el ori-
ficio, descargando el SO3 en ﬁna dircccidn coaxial del flu-~
jo respecto a la direccidn principal del flujo del liguidoj
en estos Ejemplos el extremo del tubo estaba dentro del ori
ficio. In los Ljemplos 9=-11 el mezclador era el del invento
como se ilustrd con referencia a las Figuras 5 y 4 .con una
relacibn de dilmetro de orificio a espesor de placa de 0,87
1 y en ¢l Ejomplo 12 el mezclador era el del invento como
se llustrd con roferencia & las Figuras 3 y 4 poro modifica
do con una relacibn de didmetro de orificio a espesor de
placa de 3,5t1,

La relacidn de recirculacidn citada e¢s la rg
lacidn en peso del caudal de circulacibn al caudal de ali-
montaeldn del material da partida y el 503 en el circuiltoj
el caudal de alimentacidn de entrada es el mismo que el cau
dal de salida.

Para ;os Ejomplos 1-7,9, 10 y 12 el praducto

da como tanto por ciento de fcido sulfirice), tanto por cien|

to de &4cido sulfirico libre, tanto por ciento dc sulfona,
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tanto por ciento de hidrocarbure libre y tanto por ciento
de 4cidos disulfdénicoss E1l color citado era 10 veces la leg
tura medida emplecando un colorimetro el con un filtro azul
303 en una solucibén acuosa del producto de reaccibén, obte-
nido afiadiendo agua al producto de reaccibn para dar un 65%
en peso de solucidn acuosa de 4cido sulfdnico y separando
el hidrocarburo sin reaccionar y cualquier precipitado de
sulfona, '
Para los Ejemplos & y 11, el alcohol sulfata-
do ora una mezcla de alcoholes grasos-en los que proedomina-
ban alcoholes de Cl% y Cl&' siendo la mezcla la vendida con
la marca registrada "Laurex NC", El producto de reaccidn se
neutralizd con hidréxido de sodio acuoso para dar una.solu~
cibén acuosa al 28%, cuyo color se midid como se ha indicado
antes, 1 producto de renccidn neutralizado se analizd tam-
bién en cusnto a la materia tensiocactiva total, sulfato de
sodio y materia grasa libres (por extraccidn con &ter del

producto noutralizado),
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“ifnibidor de
Caudaol defelocibn | | sulfona afiadi
Caudal alimen~ | molar "] | do con el mate
de Estado tacibdn |305: matg | rial de parti
Material alimen~ | fisico del $03 [rial de da’ (% en peso
D | i 14 0 < ~tida T & 1
Ejempldde partida t&g&z?) del SO, (kg/h) " [partida | aglpg;%gé%?l
1 Tolueno 4,5 | Liquido 4,05 1:0,97 || sietato de etd
- : - (1 '<;: f
2 Tolueno . 4,2 | Vapor 5,7 1:1 Lo ( ’?.")
3 Xileno 9,4 | Vapor 4,05 1:1,75 | "
4 Tolueno 10,8 | Vvapor 8,1 1:1,16 | "
4
5 Xileno 10,7 | Vapor 8,1 1:1 : "
6 ¥Xileno 10,7 | Vapor 8,1 ‘11 : Dimetil-Forma
4 Xileno 11,25] Vapor Be1 1:1,05 Anﬁidridd
Acktico
(1475%)
Alcohol B o
8 "Laurex KC! 11,25 vapor b5 1:1,03 Kinguno

,i.‘
. .
T,

: : - ; lieynolds
En los cusos de los Ejemplos 1-3, el nlmero de cyno_gs citado es una

mezclador Silverson no es mdvil. De hecho la turbulenciw . s o .
oy significative

-

7 £ 0 :
do de reaccidn estd en un_estado de regimen turbulento n el punto ¢



ihibidor de

i e Caudal de circu- |[Temperotury
: ona ana 1 . oC del li—
; con el mote lacidn quido de
.4l de partil - i & tela~-
al P i reaccidon en cibn de
(% en peso], Jel circui
1 material Hezcla- [NO de ) aprox, 01 cireultq . ircu-
“parti 35 dor |Reynolds litros/h | kg/h lacidn
.etato de etilSilversod 1.330 3178 Loos 27 - 32 480
y (1,754) (fumcionando)
" o 1,330 3178 Loos 29 -~ 33 515
L u 1.896 bks5ko k500 21 -~ 23 555
" Silversod 2,300 k540 562,50 31 = 33 298
(gesc?nec
aqQo -
Urificio
Al Guscepti| 34600 Lsho 585 Ly < 50 310
ble de
girar)
.metil-Forma n k,110 ksho 585 51 - 55 T 310 '
da (1,75%)
thidrido " k,110| 4540 585 | 48 - 53 510
:etico
.475%)
anguno n 36200 ksho L4500 28 - 30 286

%

itado es una cifra minima calculada suponiendo que el rotor en el

ignificativa resulta del movimiento del rotor, de modo que el liqui

- el punto de entrada del tri6xidq do azufre y aguas abajo.
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ARALISTS

DE PRODUCTO

Acido sulfirico

tiva (%) en peso

4
N)

“sa libre %

Ejomplo Acidez total sulfonas b
‘ () ()

1 28,9 2y 7 349

2 28,1 1,4 b3

3 l?f? 1,6 543

b 26,5 2,0 4'7'

5 27,8 2,2 3,0

6 26,1 1,3 1,8

7 25,2 047 3,8
Ejemplo lateria tensioac  Sulfoto de sodio lateria gra

8 27,0

0,7

0,5




DE PRODUCTO

sulfonas  Hidrocarburo Acido disolfdnico Color
(53) Jlibre (%) (s (Eel B)
349 0,5 b ' 18
lf’s 0’6 1’1 : 13
5,3 3040 0,9 7
b7 646 0,2 "8

menos de

3,0 0,1 0,6 2
1,8 1,1 1,5 4
3,8 L7 0,5 2

lateria grao Coler

© sa libre % (Eel B)

0,5 9

-
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Caudal Caudal ddInhibidordd Caudal de ¢
de ma- alimenta-sulfona (i3 lacion
teriol de listado dejcidn de |en peso de
Material de| partida |fisico de|350. material de apr
Cjemplo [partida  |[(kg/h) 50, (’Kg/h) |partida) Litros/h|kg/
9 Tolueno 19,8 Vapor 16 .cido acéti] 7219 9
. co (3,%.)
10 Tolueno 22,5 Vapor 15,4  |.cido acéti 6946 ?
co (3,4.3)
11 | Alcohol 20 Vapor 8 7627 7
“"Leurex NC snhidrido
4] ”w 3
12 Tolueno 95 Vapor 81 cbiico 5440 105

(1,75.)

Las relaciones molar SOB: material de partida erani

Eje 9
Ej. 10
Ej. 11

Bj. 12

1: 1,06
1 : 1,27
1: 1,03
1 1,20




5448  |105,750

41,0

~ Caudal de circu | Rtela- Caida de |Nimero de
lacidn cibn presidn a|Reynolds

de re-Temperatura de| través del|aproxima-

aprox, circud funcionamien- la placa |do ’
Litros/h|kg/h cidn | to eC {cm de Hg)

7219 9450 PR58:1 53 - 56 64,5 64700
6946 .| 7560 [.99:1 52 = 55 5946 13.820
7627 7560 p67:1 39 - 43 60,0 L4950
50031 .50 = 55 12,040
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ANALISIS DE .

PRODUCTO .
% de acidez totol E
o (como 4cido sulfid- Acido sulffrico | Sulfonas
Bjemplo | rico) ) (%)
9 27,8 1'6 2,6
10 ‘-"5!3 1'7 3'9
12 27,7 1,8 " on,8
. / , . 4 de materia
Ejemplo| % de materia activa s de sulfato sodicc 1ibre
11 27,0 0,3
7y 137 0,58

T T




‘0DUCTO .

sulfonas 'Hidrocarburo Acido disul | Color
{53) libre (%) fénico (i) |(Eel B)
2,6 3,8 <0,1 5
349 13,0 <o,1 4
If’ﬁ 3’9 0!5 8

i de materia grasa

libre

Color (Eel B)

0,58
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidén propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa=-
tente de Invencidn en Espafia, por VEINTE aifios, son los
que se recogen en las reivindicaciones siguientes:

&,=- Un aparato mezclador de placa en régimen
turbulento que comprende un orificio que es sustanclal-
mente perpendicular a la placa, caracterizado por com-
prender una abertura (13) en la pared interna (12) del
orificio, siendo el orificio para ¢l paso de un primer
fluido y siendo la abertura para el paso de un segundo
fluido que ha de mezclarse con el prim;r fluido.

2% ,- Un aparato de acuerdo con la reivindica-
cibén 12, caracterizado porque la relacidén del didmetro
del orificio al espesor de la placa es 1l:1 a 10:l.

E.; 6n método para mezclar al menos dos flui-
dos, caracterizado porgue comprende hacer pasar un pri=-
mer fluido a través de un orificio que estd en una placa
y sustancialmente perpendicular a la placa y hacer pasar
un segundo fluido en el primer fluido a través de una

abertura en una pared interna del orificio.

8,- Un método de acuerdo con la reivindicacidr

3%, caracterizado porque el nfmero de Reybolds apaxrente
del primer fluido lfquido en el puﬁto de contacto con
el segundo fluido, que es soluble o reacciona con el
primer fluido, es 10.000 a 15:000.

8.~ Un método segin la reivindicacién 3%, on
el que se sulfona o suifata un mate;;al de partida orgi-

"

nico sulfonable o sulfatable, que es preferiblemente un

hY

-
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para los fines que se han especificado.
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compuesto arom&tico o un alcohol graso de 8 a 18 Atomos
de carbonq, Y que comprende hacer pasar un liguido reéc-
tivo que comprende el material de partida orginico y su
derivado sulfonado o sulfatado como primer fluido a tra-
vés de un primer orificio de una placa, siendo el orifi=-

clo sustancialmente perpendicular a la placa, ¥y teniendo

sar tridxido de azufre sin diluir como segundo fluido en
forma liquida o gaseosa a través de dicha abertura, estan
do el ntmero de Re;nolds apar;nte del lfguido reactive en
el orificio en el punto de unidén de la abertura en el in-
tervalo de 2.000 a 20.000, produciendo la mezcla del
triéxido de azufre y el material de partida una mezcla de
reaccién, enfriar la mezcla de reaccién, separar una par-
te de la mezcla de roacc%én,;omo producto sulfonado o sul
fatado, estando la relacibén en peso entre la mezcla de rea
cidén separada y el resto de la mezcla de reaccidn en el
intervalo de 1:40 a 1:2.000, afiadir mds material de par—
tida orgénico al reséod; la mezcla de reaccién para com-
pensar la que se separd como producto y reconstituir el
liquido de reaccidén y recircularlo para ponerloc en contagc
to con wéds tridxido de azufre.

6%.~ Un aparato mezclador ¥ un método paratgez-
clar al menos dos fluidos.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-

tecede, representade en los dibujos que se acompafian y

. ’
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Esta Momoria consta de treinta y nueve hojas

escritas a miquina por una sola cara.

CAL.

Madrid, O : ,:fl\- “p

P
1917

P.A.

Fernando de Elzaburd
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