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La presente memoria descriptiva tiene coma'fiu 1la
declaracién del objeto sobre’el que ha de recaer el privilegio d&¢ explotacidn
industrial y comercial, exclusivo en el territorio nacional de una Patente de
Invencién, de acuerdo con la vigente Legislacién sobre Propiedad Industrial |
que, como el enunciado indica, se trata de "PROCEDIMIENTO PARA TA SULFONACION
EN CONTINUO DE COMPUESTOS ORGANICOSY. :

La presente invencién se refiere a un procedimien
to que ha sido perfeccionado para obtener una ripida y continua sulfonacién de
los compuestos liquidos sulfonables,; mediante un tratamiento con un gé%lhue
contiene anhidride sulfirico en un sistema de flujo en dos fases gas-liquido
con la misma velocidad.

Con el término "Compuestos orginicos liquidos",
usado en la presente déscripcién y en las reivindicaciones, se entiende sean
los compuestos orginicos en estado liquido a teﬁperatura ambiente, sean aqué-
1los que se transforman tales a la temperatura del tratamiento de sulfonacidn.

El término Ysulfonacién" es usado en la presente
descripcién y en las reivindicaciones, en un senso muy genérico, como agrega-
cién del radical SO3 a una cadena orgdnica, por lo tanto, comprende sea la

sulfonacién que la sulfatacidn.

Como es sabido, el proceso de sulfonacidn, se usa
generalmente para la produccién de substancias tensioactivas que se emplean
para la fabricacién de detergentes, cosméticos, etc..

Mis para estas aplicaciones, se requiere que los
compuestos sulfonados tengan éptimas caracteristicas quimicas-fisicas, espe-
cialmente un éptimo color, una alta solubilidad y el mas bajo porcentaje posi-
ble de residuos de compuestos orgdnicos que no han sido sulfonados.

' La sulfonacién de.los compuestos orgdnicos con
anhidrido sulffirico es una reaccién sumamente veloz e isotérmica. El calor

que la reaccién desarrolla, si no es adecuadamente dispersado y controlado,

produce fendmenos de degradacién.
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tos que se obtienen en la reaccién de sulfonacién y principalmente los ésteres

b sulfonados u otros productos no deseados. Por lo tanto, no presentan 1asfﬁpo-

{ cacién de detergentes y de cosméticos.

| uniforme de los reagentes, un excesivo uso de anhidrido sulfidrico para dismi-

] me con una buena mezcla entre los reagentes, un control eficaz de la tempera-

de reaccién en la zona de reaccién.

{ 1a cual el compuesto orgdnico lfquido, en estracto muy delgado (film) baja a

| comprenden una sola cdmara de reaccién con forma de conducto anular o sino mis

™ - \

_3...‘

Este hecho es debido a que la mayor parte de los brodud

sulftricos orginicos, son muy inestable, y tienden a descomponerse pdr el efec
to del calor.

Ademds el rahfdrido sulfirico especialmente si no es
howdgéneamente mezclado con las substancias orgéinicas, o, si se usa en canti-
dad excesiva, puede reaccionar con los compuestos orginicos formado los poli~

piedades necesarias y requeridas para ser ventajosamente empleados en la fabri-
Por todo lo indicado es evidente que un contacto ro

nuir el porcentaje de residuos de compuestos que no han sido sulfonados, un no
perfecto control u dispersidn de calor de reaccién como asi también un largo
tiempo de permanencia de los productos inestable§ en la zona caliente de la
reaccién, influyen negativamente sobre el calor y sobre la solubilidad del pro
ducto sulfonado. ‘

Para evitar todos estos inconvenientes es necesario un

proceso que permita realizar, en el mismo tiempo, un contacto interfase unifor
tura en la zona de reaccién’ y un breve tiempo de permanencia de los productos

Un tipo de procedimiento que satisface estas demandas

y, que ha dado resultados bastantes satisfactorios es una columna a film, en

través de la pared de la cimara de reaccién quedandose adherente, mientras la
mezcla de gas que contiene anhidrido sulffirico, corre en el mismo tiempo y la-
mea ¢l liquido.

Los procedimientos industriales, a film; generalmente
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continuas, deben ser dispuestas en orden transversal respecto al flujo de la

jreaccidén.

gaseosa se crean una cantidad de componentés turbulentos, que aqui denominare-

lgas que se mueve a alta velocidad en un conducto con superficie lisa.

de una cdmara paralelas entre si con forma de tubos circulares; todos t}.?ééﬂ
la misma caracteristicas: que el gas los recorre a elevada velocidad. La vuio-
cidad y la agitacidén de la fase liquida, el control de la temperatura de reac- |
cién y el tiempo de permanencia del producto sulfonado, depencie antes de i:édo
de la velocidad de la fase gaseosa y la calidad del producto mejora al éﬁﬁ;éntar '
1la velocidad de la fa._se gaseosa. En la practica, cuando aumenta la velo'cidad
gaseosa, el mejoramiento de la calidad del producto llega a ser muy pequfia, has
ta ser pricticamente inapreciable en ciertos limites, sobre los cuales: los :Ln-
significantes mejoramientos de calidad obtenidos no justifican los may‘o-’re-s . COS~

tos de construccién necesarios y de funcionamiento.

Por lo tanto, antes de la presente imrencién, se coxisideraba
pricticamente imposible obtener, en modo economico y con alto rendimiento pro-
ductos sulfonados con alto grade de pureza, ¢olor y solubilidad con un proceso
de sulfonacién continuo, empleando una columna. arfilm_. ‘ _

El requirefite con gran sorpresa ha descubierto, que, en un
procedimiento de sulfonacién en continuo de comp{xestos orgidnicos liquidos con
anhfdrido sulfdrico, en el cual los dos flujos (liquido y gaseoso) corren para-
lelamente y con la misma velocidad en una o mis cdmaras de reaccién en direc-
cidn descendente enfriados externé.mente; es posible mejorar ulteriormente ¥ en
modo ecénomico el color y la pureza del productof sulfonado efectuando la reac-

cidén de sulfonacién en una superficie rugosa. Las rugosidades, continuas o dis-

Segfin una interpretacién no limitativa, se piensa que el mejo
ramiento se deba al hecho de que la rugosidad de la superficie de reaccién, rom{
Pa la continuidad del film 1iquido que desliza sobre ella, renovando asi conti-

nuamente la superficie de contacto con la fase gaseosa. Por lo tanto en la fase

mos "turbulencia inducida%, que se suman a aquellas normalmente presentes en un




10

15

.20

25

30

-5

Aquellas normalmente presentes se distribuyen en’ toda
la masa del gasAy se transmiten Solo en parte al liquido que se mueve, por lo
tanto, con movimiento Substancialmente laminar. En cambio los nuevos componen-
tes turbulentos se concentran en la zona de contacto entie el film liquido y
la capa de gas adyacente donde se verifica la reaccién y en la cual esta loca-
lizada la mayor resistencia al cambio de masa y de calor, -

Una caracteristica principal €8 que la pared soore la
cual se desliza el film de material lfquido est4 provista de una serieid_é.‘min'i
letas, sobresalientes en la parte inferior de la pared, continuas o discopti—
nuas, dispuestas en orden transversal con respecto al flujo de la reacr:i‘ﬁn;.

Las minisletas Se pueden recavar directamente en las
paredes de la cAmara de reacoidn o también se pueden aplicar sobre la superfi-
cie anillos, espirales helicoidales, etc., introduciéndolos en la cémara de
reaccién, a directo contacto con las paredes.

La forma, las dimensiones y el espacio entre las minia-
letas se establecen en manera tal de evitarse cualquier restafio de liquido,
Idgican;ente la presencia de obstéculos, en la superficie de reaccidén, podria
crear zonas subyacentes de restafio, en 1las cuales se obtendrfa 1la descomposi-
cién y/o la sobresulfonacién con la carbonizacién de los productos,

- Para evitar estos inconvenientes, segin la presente in-
vencién, las minialetas se construirén con espesores superiores a aquéllos del
film 1fquido, o sino con espesores superiores pero con seccién circular o de
cualquier modo achaflanadas en la direccién del flujo. O m4s bien, estarin dis
puestas segin un comportamiento helicoidal de manera tal que la componente tan
gencial de movimiento que se produce cree el recambio en las zonas que se en=-
cuentran debajo de las minialetas (zona sotavento). |

El espesor de las minialetas se comprende generalmente
entre 0,1 y 10, m4s es preferible entre 0,5 a 3 mm.

La proporcién entre la distancia de dos minialetas contiguas (paso) y el espe-

sor se comprende entre 2,5 y 50,
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La proporcién entre el paso y el didmetro de la cédmara de reaccidén es inferior
a1 y preferiblemente comprendido entre 0,01 y 1.

La proporcién entre el espesor de las minialetas y el didmetro de la cdmara de

reaccién se comprende entre 0,004 y 0, 4.
Las pérdidas totales de cargo que se crean en el Y junto
seglin la presente invencidn, son muy similares a aquélla de un conjunto con pa-

redes lisas. en cuanto los aumentos debido al elevado coeficiente de friccidn

causado por las rugosidades, se igualan con una menor longitud necesaria del miq
?no. Es sabido en efecto, que la longitud de un conjunto de sulfonacidn ‘es univer

salmente proporcional al coeficiente del cambio térmico.

Con objeto de facilitacién, el conjunto de sulfonacién segfn la presente inven-
cidn tiene una longitud comprendida entre 0,5 a 6 mt,

1la superior calidad que se obtiene con el procedimiento

pbjeto de la presente invencién se puede atribuir al hecho que la turbulencia

Lnducida, obtenida mediante la rugosidad de la superficie de reaccién, implica
odo el espesor del film de la substancia liquida, renovando velozmente y con-
inuamente las superficies de contacto gas-liquido y liquido-paredes del reac-
or,por lo tanto, asi se aumenta de un lado la probalidéd estadistica de encuen-
ro entre el anhidrido sulfirico y la;substancia orginica que todavia no ha

! ido,rcaccionada y del otro el coeficiente de cambio térmico.

Para comprender mejor la naturaleza del invento, en los
ilanos adjuntos representamos (a titulo de ejemplo meramente ilustrativo y no
imitativo) una forma preferente de realizacién industrial, a la que nos remi-

timos en nuestra descripcién; sobre dichos planos.

La figura 1 representa la vista esquématica de la seccién
igual a aqﬁella de la figura 2, del conjunto de sulfonacién (1) aprovisionado

He unas minialetas (44) con'forma de anillos que tienen un espesor inferior al
bspesor del f£ilm liquido.

.

-La figura 2 representa la vista esquématica de la seccién

bbtenida con un plano que pasa por el eje longitudinal de un conjunto de —
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sulfonacidn (1) quien esti aprovisionado internamente de unas minialetas. {413)
a seccidn circular dispuestas en espiral,

La figura 3 representa la vista esqueméticg de 1a
seccién, igual a aquélla de la figura 2, del conjunto sulfonacién (1) aprovisig
nado de unas minialetas (4C) con superficie achaflanada en la direccién_de flu
jo del film 1fquido. o

Con referencia a las figuras (1, 2, 3) el conjun-
to de sulfonacién (I) comprende una cémara cilfndrica (2) que puede sérv'dﬂis;
puesta verticalmente o inclinada hasta cerca de 302 respecto a la pesicién ver
tical, B
M&s cn la préctica se prefiere la posicidn esencial vertical porgue él‘éﬁbesor
del film es uniforme,

Las paredes (3) de la chmara (2) estén aprovisionadas de unas minialetas (4A,
4D 6 4C) que pueden ser: minialetas a espiral (4B) como se puede ver en la fi-
gura 2, o a anilles con igual distancia entre si, figuras 1 y 3 inclinados ¢
no (4A) a seccidén circular achaflanadas (4C) en el senso del flujo del film,
Loy minioletas (44, 4B 6 4C) preferiblemonte tondrfan quo sor do acero inoxi-
dable.

La cémara (2) esta abastecida, en la pared supe-
rior, de un clemento distribuidor (5) en el cual est4 recabada una cémara anu-
lar (6) para el compuesto orginico sulfonable, alimentado de un tubo de entra-
da (7).

La cémara anular (6) distribuye el compuesto sulfonable en fase lfquida y en
una capa muy delgada y homogénea (12) sobre toda la superficie interna de la
cimara de reaccién,

El elemento distribuidor (5) tiene también una
cobertura (8) concéntrica a la cémara anular (6) de distribucién del compuesto
orglnico, para alimentar en la cémara (2) la mezcla de anhfdrido sulfdrico-gas
inerte,

los dos reagentes, compuestos orginico y mezcla
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- gaseosa, recorren toda la cémara (2) con movimiento descendente y con }a mis-

conjunto y partes constitutivas es posible introducir cambios de forma, material

-8~

ma velocidad y la reaccién se produce durante el trayecto.

A caus'a. del choque de la mezcla gaseosa con las
minjaletas (4A, 4B § 4C) se crean componentes de turbolencia adiéionalés, tur-
bulencia inducida, que se encuéntran en el gas cerca de 1lud paredes (3) y en
todo el film 1fquido. Ademds, las minialetas (4A, 4B 6 4C) obstaculizan el mo-
vimeinto laminar del 1iquido, que, a cada minialeta, esta obligado a separcarse
de la paréd (3), renovando asf su Superficie de contacto con la mezcla y’ g,aséo-
sa y mezclandose Intimamente con el.rgas. ‘

Para 1h remocién del calor de reaccidn, las pa-~
redes (3) de la cfmara (2) estén enfriadas con agua que circula en la-camisa
de refrigeracién (9) externa; en la éual, el agua entra por el tubo (10) y sale
por el tubo (11), ' '

Descrita suficientemente la naturaleza del pre-

sen te invento, asf como su realizacién industrial, sélo cabe afiadir que en su

y disposicidn, sin salirse del cuadro del invento en cuanto tales alteraciones
no desvirtuen su fundamento,

El solicitante, al amparo de los Convenios Inter~
nacionales sobre Propiedad Industrial, se reserva el derecho de extender la
presente demanda a los paises extranjeros, si fuera posible, reivindicando la
misma prioridad de la presente solicitud.

Tgualmente el solicitante se reserva el derecho 7
de solicitar los adecuados Certificados de Adicién, en la fomma sefialada por

la ey, al introducir en el presente invento cuantos perfeccionamientos se de-
riven del mismo.,

NOTA

La Patente de Invencién que se solicita por vein-

te afios como nueva en Espafia, de acuerdo con la vigente Legislacién sobre Pro-

piedad Industrial, debéra recaer sobre "PROCEDIMIENTO PARA LA SULFONACION EN
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CONTINUO DE COMPUESTOS ORGANICOS", en todo de acuerdo con las siguientes:
) REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la sulfonacién en continué de compues-
tos orgdnicos, compuestos orgénicos liquidos con anhfdrido sulfirico, caracte-
rizado porque los dos flujos, liquido ¥ gaseoso, se mueve paralelamente y con
la misma velocidad en una 6 mds cdmaras de reaccién a flujo descendente, enfria
das externamente efectdandose la reaccidn de sulfonacién sobre una superficie
- rugosa, con rugosidades continuas y discontinuas, dispuestas segin un orieh
transversal respecto al flujo de reaccién.

i 2.- Procedimiento para la sulfonacién en continuo de compﬁes—
tos orgdnicos, compuestos orgénicos lfquidos con anhfdrido sulffirico, en ‘todo
de acuerdo cont la primera reivindicacidn, caracterizado porque comprende una

6 mis cmaras de reaccién, que poseen un elemento distribuidor del compuesto
orginico sulfonable y de la mezcla anhidrido sulfdrico-gas inerte y en el que
las paredes internas de la o de las cdmaras, sobre las cuales corre el film de
material orgdnico lfquido, estdn abastecidas de minialetas, que sobre-~salen en
Ta parte interna de la pared, on un orden transversal respecto al flujo de roag

cidn.

3.~ Procedimiento para la sulfonacién en continuo de compues-
tos orginicos, en todo de acuerdo con la segunda reivindicacidn, caracterizado
por ¢l hecho de que el cspesor de las minialetas estd comprendido entre 0,1 y
10 mm. |

4.- Procedimiento para la sulfonacién en continuo de compues-
tos orginicos, en todo de acuerdo con la tercera reivindicacidn, caracterizado
porque el espesor de las minialetas, estd comprendido entre 0,5y 3 mm.

5= Procedimiento para la sulfonacién en continuo de compues-
tos orginicos, en todo de acuerdo con las reivindicaciones segunda a cuarta,
caracterizado por el hecho que la proporcidn distancia entre dos minialetas
contiguas/espesor de cada minialcta estd comprendida entre 2,5 y 50,

6.~ Procedimicento para la sulfonacién en continuo de compues—

V)

i
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tos orginicos, en todo de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones sesun-—
da a quinta, caracterizado por el hecho que la proporcidn distancia entre dos
minialetas contiguas/didmetro de la cdmara de reaccién es inferior a 1 y pre~

feriblemente comprendida entre 0,01 y 1.
7.- Procedimicnto para la sulfonacién en énntinuo de compucs

tos orgdnicos, en todo de acuerdo con las reivindicaciones dos a seis, céractc¢

rizado por cl hecho que la proporcién entre el espesor de las minialetas ) el

didmetro de la cédmara de reaccidn, esta comprendida entre 0,004 y 0,4.

8.~ Procedimiento para la sulfonacién en continuo de compues
itos orginicos, en todo de acuerdo con cwalyuiera de las precedentes reivindica-
jclones de dos a siete, caracterizado por el hecho de que las minialetas son re-
Jcavadag directamente eh las paredes de la cimara de reaccidn.

9. Procadimienio para la sulforiacién en continuo de compues-
tos orginicos, en todo de acuerdo con una cualquiera de las precedentes reivin~
dicaciones de dos a siete, caracterizado por el hecho de que las minialetas tie

nen la forma de anillos o espiras helicoidales aplicados a directo contacto so-

ibre las paredes de las cdmaras de reaccién.
10.- Procedimiento para la sulfonacién en continuo de compue:
ltos orgdncios, en todo de acuerdo con una cualquiera de las precedentes reivin-
Tdicaciones de la seginda a la novena, caracterizado por el hecho de que cada
minialeta . tiene un espesor inferior al del film de la substancia orgimica Ii-
quida.

11.- Procedimiento para la sulfonacidén en continuo de compueé
tos orginicos, en todo de acuerdo con una cualquiera de las precedentes reivin-
dicaciones de la segunda a la novena, caracterizado por el heho que cada minia-
{letas tiene un espesor superior al del film de la substancia qrgéniba liquida
y tiene uma seccién circular o de cualquier modo achaflanada en la direccidn
del flujo.

12.~ Procedimiento para la sulfonacién en continuo de compues

tos orgdnicos, en todo de acuerdo con una cualquiera de las presentes reivindi-

7

~ -
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cacionesde la segunda a la novena, caracterizado por el hecho de que las minia-
letas tienen un espesor superior al del film de la substancia orginica liquida
y estdn dispuestas segiin una direccién helicoidal. o
13.~ "PROCEDIMIENTO PARA LA SULFONACION EN CONTINUO DE‘COE
PUESTOS ORGANICOS". h
Madrid,
El Agente Ofi

MIGUEL FERNANDEZ -
P.P.
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