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Wynalazek dotyczy sposobu cigglego sulfono-
wania zwigzkéw organicznych za pomocg kwa-
su chlorosulfonowego, 98—100%c-ego kwasu siar-
kowego lub oleum w stanie rozpylonym lub
w postaci mgty. ) ‘

Znany jest sposéb sulfonowania zwigzkéw
aromatycznych wedtug, ktérego skladniki reak-
cji rozpyla sie lub rozpryskuje w komorze mie-
szalnikowej, skad powstalg ciecz wprowadza sie
do znajdujacej sie ponizej komory reakcyjnej,
oddzielonej perferowang §cianka rozdmelcza
i zaopatrzonej w urzgdzenie do ogrzewania
i studzenia (patenty brytyjskie nr nr- 140007,
139234). Sposéb ien nadaje sie tylko do powolnie

- przebiegajgcych reakcji sulfonowania, ktére

umozliwiajg przebieg reakcji podzieli¢é miedzy .

‘dwie oddzielne sekcje komory reakcyjnej. Trzy
inne znane sposoby cigglego sulfonowania wy-
korzystuja tarczowe narzady rozdzielcze, ktére
wiruja we wnetrzu naczynia reakcyjnego za-
opatrzonego w plaszcz chtodzacy. Wedtug jed-

(Nlemleeka Republlka Demokratycma)

nego z-tych sposobéw skladniki® reakeji- wspdl-
nie splywaja na jedng lub -wiekszg liczbe’ tarcz

rozdzielczych, -z ktérych co najmniej-gétria‘usta-

wiona jest skoénie do. osi, i rzuce skladniki
reakcji w postaci ‘szerokiej cienkiej warstwy na
chlodzone ‘'wewnetrzne §cianki naczynia reakeyi~
nego - (patent -NRD nr 546). ‘'Wedlug - drigiego
sposcbu reakcja przebiega wylacmie w obrebie
bardzo cienkiej warstwy cieczy, -ktéra -sptywa
w spcrAb-ciggly po chtodzonej Seiance naczynia,
warstwg te tworzy sie poczatkowo z jednego
skladnika reakeji za pomocy urzgdzenia prze-

. lewowego albo * wirujacej - tarezy - ‘rozdzielczej

i w warstwe te wtryskuje sie o kilka centyme-

tréw .nizej - drugi skiadnik - reakcji -albo- tez

wprowadza sie go-za pomocs- szybko obracaja-
cej sie glowicy rozdzielczej  (patent Stanéw
Zjednoczonych Ameryki nr 2217263).

Wedtlug: trzeciego sposobu oba skladniki reak-
cji, -a wigc. substancje, kiéra ma byé sulfonowa-
na i zastosowany jako érodek sulfonujgQy kwas



siarkowy jednéwodny lub oleum, wprowadza
si¢ razem w-stanie cieklym na jeden i ten sam
wirujgcy talgfz, _na ktérym przeprowadza sig
reakcje do konca, przy czym z silnie chtodzo-'
nego talerza mieszanina reakcyjna zostaje od-
rzucona na dwie koncentrycznie wustawione
plaszezyzny obwodowe zaopatrzone w dysze,
a nastepnie przez dysze zewnetrznej rlaszczyz-
ny obwodowej na chlodzone s$cianki naczynia
(patent Niemieckiej Republiki Federalnej
nr 749554). 4
Proponowano réwniez jako odmiane wyzej
wymienionego urzadzenia utworzyé na wiruja-
cym naézyniu liczne komory koncentryczne

przez umieszczenie dodatkowych ptaszczyzn ob-

wodowych zaopatrzonych w dysze, przy czym
komory wewnetrzne s3 przeznaczone' do pro-
wadzenia reakcji sulfonowania, zewnetrzne za$
— po zatozeniu dodatkowego doptywu do §rod-
kéw zobojetniajacych — do koncowego zobo-
Jetmema luwaénej mieszaniny reakcyjnej, przy

czym na.ogé! nie stosuje si¢ chtodzenia zaréow- .

no talerzy jak i cianek reaktora i ewentualnie

przy uzyciu urzadzenia rozpylowego. produkt .

reakcji rozpyla si¢ na proszek (patenty Nie-
mieckiej Republiki Federalnej nr nr 878944,
897101).

Znane urzadzenia, w ktérych reakcja sulfo-
nowania przebiega w cienkiej warstwie cieczy
na chlodnej §ciance reaktora, umozliwiaja
przeréb tylko matych ilosci surowcéw. O ile
skladniki reakcji sulfonowania w znanych urza-
dzeniach splywaja razem na te samg tarcze
lub talerz, konieczne s specjalne dodatkowe
urzadzenia do. stalego i réwnomiernego chlodze-
nia ‘wirujgcego narzagdu w celu odprowadzania
ciepla - reakcji albo tez, jesli zaniecha sig takie-
go chlodzema, mozna prowadmé reakcje tylko
z mezadawala]acym przerobem surowcéw, przy
czym w obu przypadkach wspélnego $ciekania
sktadnikéw reakcji  na jeden wspélny narzad
wirujacy powstaje niebezpieczenstwo otrzyma-
nia, na skutek przegrzania, mniej lub wiecej
clemnych produktéw sulfonowania. Pozostaje
wiec do rozwigzania zagadnienie prowadzenia
.w sposbb ciggly ‘szybko przebiegajacej reakeji
sulfonowania przy uzyciu kwasu chlorosulfono-
wego, 98—100%-go kwasu siarkowego lub
oleum, jako $rodkéw sulfcnujacych, w prostej
aparaturze, ltak aby z pewnos$cig unikngé reak-
cji ubocznych prowadzacych do pociemniania
produktu.

‘Zadanie to rozw1azu1e wynalazek, ktérego
przedmiotem jest spos6b ciaglego. sulfonowania
zwigzkéw organicznych za pomoca kwasu chlo-

rosulfonowego, 98—100%0-go kwasu siarkowego
lub oleum, przy zastosowaniu wirujacych po-
wierzchni w celu odrzucenia cieklych lub znaj-
dujacych si¢ w roztworze skladnikéw reakcji
w kierunku studzonych $cianek reaktora. We-
dilug wynalazku kazdy poszczegélny skiadnik
reakcji doprowadza sie¢ oddzielnie do co naj-
mniej jednej, przeznaczonej wylacznie dla nie-
go, powierzchni wirujgcej, z ktérej zostaje on
oddzielnie odrzucony.

Do prowadzenia tego sposobu zgodnie z wy-
nalazkiem nadaje sig¢ urzadzenie znamienne
tym, ze posiada umieszczony w reaktorze szyb-
ko obracajgcy sie wal, zaopatrzony w kilka
tarcz lub wirujgcych narzadéw o kszialcie beb-
na z otworami w $ciance obwodowej, przy czym
poszczegblne, wirujace narzady posiadajg jedno
lub wigksza liczbg rurek doprowadzajgcych,

'z ktérych kazda stuzy do doprowadzania wy-

lacznie jednego ze skladnikéw reakcji.

Jak przekonano si¢ dalej, korzystnie jest po-
wierzchnie wirnikéw, po ktérych przesuwa sig
sktadnik reakcji w celu rozpylenia go, zaopa-
trzyé w $cianki dzialowe, przebiegajgce az do
obwodu wirnika. )

Wynalazek jest blizej wyjasniony w zwigz-
ku z uwidocznionym na rysunku przykladem
wykonania urzgdzenia wedlug wynalazku. Na
rysunku fig. 1 przedstawia przekrdj pionowy
urzgdzenia wedtug wynalazku,.fig. 2 — prze-
kréj pionowy urzadzenia rozpylajgcego, a fig. 3
— przekréj wzdluz linii A—B oraz C—D na
fig. 2. Cylindryczny reaktor 1 z wygietym do
spodu dnem otoczony jest pltaszczem chlodzg-
cym.

W pokrywie reaktora znajduje sie otwér 3 do
przeprowadzenia rurki doprowadzajacej 5, stu-
zacej do doprowadzania surowca, ktéry ma byé
sulfonowany, oraz otwér 4 do rurki 6, dopro-

. wadzajacej érodek sulfonujacy.

Na pokrywie reak{ora umieszczony jest silnik
elektryczny 7, ktérego pionowy watl za pomocy
sprzegla obraca wat § przechodzgcy pionowo do
wnetrza reaktora 1. Z walem 8 za pomoca na-
sadki w ksztalcie tulejki polaczony jest tarczo-
wy wirnik 10.

Umieszczony nad wirnikiem 10 wirnik 11 spo-
czywa na podkladkach 13 ktére leza na wirni-
ku 10.

Shuzacy jako tarcza przykrywajgca wirnik 12
spoczywa na podkladkach 14, ktére lezg na wir-
niku 11. Plaszczyzny boczne podkladek 13 i 14
tworza jedna plaszczyzne z obwodem zewnstrz-
nym wirnikéw.



Wirnik 10, 11 i 12, jak réwniez umieszczone
miedzy nimi podkladki 13 i 14 sa zlaczone ze
sobg za pomoca nitéow.

Tarczowe cze$ci wirnikéw 10 i 11 ograniczaja
od géry i od spodu komore rozdzielczg 25, a na-
sadki tych wirnikéw w postaci iulejek ograni-
czajg przestrzen pierscieniowa 15, do ktérej
doptywa surowiec poddawany sulfonowaniu
z rurki doprowadzajacej, 5 i poprzez tg prze-

strzen dostaje sie do komory rozdzielczej 25. -

Z komory rozdzielczej 25 surowiec odprowa-
dzany jest na zewnatrz miedzy Sciankami dzia-
towymi, utworzonymi przez'powierzchnie bocz-
ne podktacek 13.

W podobny sposob utworzona jest druga ko-
mora rozdzielcza 26 za pomocg tarczowej czes-
ci wirnika 11 i tarczy przykrywajacej 12. Tu-
lejowata nasadka wirnika 11 i tarcza przykry-
wajaca 12 iworza przestrzen pierScieniows 16,
do ktérej wplywa érodek sulfonujacy przez rur-
ke doprowadzajaca 6 i-poprzez ktérag dostaje
sie do komery rozdzielczej 26, aby wydosta¢ sig
z niej do przestrzeni reakcyjnej pomigdzy Scian-
ka_mi‘ dzialowymi utworzonymi z plaszczyzn
bocznych podktadek 14.

Przy ukladzie tego rodzaju kanaly przebie-
gaJa z przestrzeni pierScieniowej 16 pomiedzy
tarcze przykrywajaca 12 a wirnikiem 11 oraz
z przestrzeni piericieniowej 15 migdzy wirni-
kiem 11 i dolnym wirnikiem 10.

W pokrywie reaktora znajduje sie otwor 19
do odprowadzania gazéw reakcyjnych, zas
w dnie reaktora otwér spustowy 20 do produkiu

reakeji (gotowego produktu).

' Urzadzenie dziala w nastepujacy spos6b. Za
pomocy silnika elektrycznego 7 doprowadza sie
do 'szybkich cbrotéw wal 8 oraz polaczone ze
soba wirniki 10, 11 1 12 Szybkoié obwodowa
wirnikow wynos1 ¢rednio 1000 m/minutg. Na-
stepnie w spos6b ciaggly doprowadza sig odmie-
rzong ilo§¢ cieklego materialu przeznaczone-
go do sulfonowania z przewodu doplywowego 5
poprzez przestrzen pierScieniows 15 do komory
rozdzielezej 25 i jednocze$nie odmierzong ilo§é
¢rodka sulfonujacego z rurki doprowadzajacej 6
poprzez przestrzen 16 do komory rozdzielczej 26.

Na skutek szybkich obro'6w wirnikéw oby-
dwa skladniki zostaja wyrzucone z komoér roz-
dzielezych 25 i 26 w kierunku chlodzonych $cia-
nek reaktora w ten sposéb, ze dopiero w stanie
rozpylenia lub mgly stykaja sie ze sobg i reagu-
Ja. ,
Produkt reakecji sptywa nastepnie w dét po
chtodzonych $ciankach reaktora ‘i odprowadza-
ny jest w spos6b ciagly przez otwér 20 w dnie

reaktora, podczas gdy powstale gazy reakcyjne
uchodza przez otwér 19 znajdujacy si¢ w po-
krywie reakiora:

Prz y ktad L Do przeprowadzenia reakcji

sulfonowania stosuje sig.;xf_eak,tor o pojemnosci

1500 litréw z plaszczem chtodzacym, przy czym
érednica wewnetrzna czeSci cylindrycznej reak-
tora wynosi 1,2 m. Wokol $rodkowej osi tej cy-
lindrycznej czeSci obracajg sie tarczowe wirni-
ki 10 i 11. Srednica  tych wirnikéw wynosi
28 cm, a szybko§é obrotowa 1500 obrotéw na mi-
nute. Na tarczowy wirnik 10 splywa przez rur-
ke doprowadzajaca 5, z szybkoscia 550 kg na go-
dzing, mieszanina alkoholi tluszczowych (liczba
hydroksylowa — 230, liczba jodowa — 2,85;

temperatura topnienia 30°C ciezar witaSciwy
w temperaturze 38°C—0,825) a na tarczowy wir-

nik 11 sptywa w tym.samym czasie przez rurke
doprewadzajgca .6 — 296 kg kwasu chlorosulfo-
nowego 95%-ego. Temperatura mieszaniny alko-
holi tluszczowych wynosi 38°C, za§ kwasu chlo-
rosulfonowego 21°C. -

Kazdy ze skladmkow reakeji rozchodzi’ su: po
plaszezyinie obracajacego sie wirnika, przezna-
czonego do danego skladnika reakcji, jest z niej
odrzucany w postaci rozpylonej w kierunku
chlodzonych $cianek sulfonatora.

Reakcja zaczyna sie wiec dopiero z chwila,
kiedy skladniki reakcji znajda sie w stanie roz-
pylenia. W przestrzeni reakcyjnej nastepuje
ogrzanie do tempera’ury 60—80°C. Po chlodzo-
nych Sciankach reaktora sptywa powstaty kwas-
ny ester alkoholu ttuszczowego i kwasu siarko-
wego i fcieka przez przewé6d spustowy, w iloci
770 kg na godzing, o temperaturze 35°—45°C,
do neutralizatora, znajdujacego sie pod reakto-
rem. Po zobojetnieniu lugiem sodowym z wy-
mienionej iloSci spltywajgcej w ciggu godziny
otrzymuje sie 2290 kg mieszaniny reakcyjnej
o zawartoSci okolo 36% substancji aktywnej
i stopniu zsulfonowania 90.

Przyklad II. Do reakiora wymienionego
w przykladzie I doprowadza sie w ciagu godzi-
ny 550 kg mieszaniny alkoholi ttuszczowych
(liczba hydroksylowa 232; liczba jodowa — 47,9,
temperatura topnienia 30,5°C, cfezar wlasciwy
w temperaturze 38°C—0,825) oraz 440 kg
100%-go kwasu siarkowego. Metoda pracy
i temperatury sg te same jak w przykladzie I.

Otrzymuje sig 990 kg na 1 godzine kwasnego
produktu sulfonowania, ktéry po zobojetnieniu
lugiem sodowym daje 3000 kg mieszaniny reak-
cyjnej o zawarto$ci okolo 27" substancji ak-
tywnej o s'opniu zsulfonowania 84.

.
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Przyktad III. Do reaktora wymienionego
‘w przykladzie I doprowadza sie w ciggu godzi-
ny 550 kg mieszaniny alkoholi ttuszczowych
(liczba hydroksylowa — 230; liczba jodowa —
2,85, temperatura topnienia 30°C, ciezar wias-
ciwy w temperaturze 38°C—0,825) oraz 385 kg
20%o-ego oleum. Metoda pracy i temperatury sg
te same, jak w przykladzie I. Otrzymuje sig
w ciggu 1 godziny 935 kg produktu sulfonowa-
nia, ktéry po zobojetnieniu tugiem sodowym da-
je 2900 kg mieszaniny reakcyjnej o zawartosci
ckolo 289 substancji aktywnej o stopniu zsul-
fonowania — 88.

Zastrzezenia patentowe

1  Sposéb cigglego sulfonowania zwigzkéw or-
ganicznych za pomocyg kwasu chlorosulfono-
wego, 98 — 100%0-ego kwasu siarkowego lub
oleum przy zastosowaniu obracajgcych sieg
plaszczyzn w celu odrzucenia cieklych albo
znajdujacych sie w roztworze skladnikéw
reakeji w kierunku chlodzonych $cianek
reaktora, znamienny tym, ze reakcja sklad-
nikéw reakcji rozpoczyna sie dopiero wéw-

czas, gdy kazdy poszczegblny skladnik re-
akcji po doprowadzeniu do co najmniej jed-
nej dla niego przeznaczonej wirujacej po-
wierzchni zostaje przez nig rozpryskany,
rozpylony lub przeprowadzony w stan mgly.

. Urzadzenie do wykonywania sposobu we-

diug zastrz. 1, znamienne tym, Ze posiada
umieszczony w reaktorze (1) szybkoobraca-
jacy sie watl (8) zaopatrzony w kilka tarcz
(10, 11) lub wirujacych narzadéw o ksztalcie
bebna z otworem i w §ciance obwodowej,
przy czym poszczegblne wirujace narzady
posiadaja jedna lub wieksza liczbe rurek do-
prowadzajacych (5, 6), z ktérych kazda stuzy
do doprowadzania Wqucmie jednego ze
skladnikéw reakcji.

. Urzadzenie wedlug zastrz. 2 znamienne tym,

Ze powierzchnie w1rmk6w (10, 11), po kto6-
rych przesuwajq sie skladniki reakcji, za-
opatrzone sg w $cianki dziatowe, przebiega-
jace az do obwodu wirnika.

Dr Friedrich Weiss
Zastepca: Kolegium Rzgcznikévir\Patentowych
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