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DESCRIPCION
Proceso para producir una sal de éster de acido sulfurico
Campo de la invencion
La presente invencion se refiere a un método para producir un sulfato que tiene un grupo oxialquileno.
Antecedentes de la invencion

Los sulfatos de éter alquilico de polioxialquileno se han usado convencionalmente como un tensioactivo. Estos se
producen mediante reaccion de compuestos alcoxilato, que son materias primas, con gas SOz a sulfato, y
neutralizacion de los productos sulfatados.

La sulfatacion de un compuesto alcoxilato como materia prima con gas SO3 es una reaccion altamente exotérmica, y
tiene limitacion en la temperatura de reaccién debido a la estabilidad de un producto sulfatado. En tales condiciones,
el producto de reaccion es viscoso y tiene baja fluidez y reacciona faciimente con SOz en exceso. Por tanto, hay
problemas tales como la coloracion del producto o la generacién de productos secundarios odoriferos tal como
sustancias carbonizadas y ciclicas por descomposicién debido a sobrerreacciones. En algunos casos,
particularmente en varios usos comerciales, los productos que tienen mal color y/u olor pueden reducir su valor de
mercancia. Para contrarrestar tales problemas incluyendo el mal color y olor, se han propuestos muchos métodos.

El documento JP-B49-48409 divulga un método de sulfatacion con un aparato de sulfatacion de pelicula fina
introduciendo el aire o un gas inerte como un gas refrigerante entre un flujo de pelicula fina del liquido de reaccion y
un gas SO3 en una cantidad de aproximadamente 2 a 5 molar del gas SO3 a sustancialmente la misma velocidad
que el flujo de gas SO3; mientras se mantiene una temperatura de reaccion a un nivel constante para dar un producto
sulfatado poco coloreado con una pequefia cantidad de productos secundarios. Sin embargo, el método de
sulfatacion usa una gran cantidad de gas inerte para refrigerar, y requiere medidas para reciclar un gas de escape
como se describe en el documento JP-B53-41130 presentada por el mismo solicitante que el documento JP-B49-
48409 en una fecha posterior. Por tanto, el método tiene una desventaja de la gran carga de equipo. Ademas, el
método de sulfatacion tiene poco efecto de mejora de color de un producto sulfatado, y se debe mejorar mas.

El documento JP-A7-157464 divulga un método de tratar una papilla acuosa que contiene un sulfato de éter alquilico
de polioxipropileno a una concentracién especifica con vapor en condiciones especificas, permitiendo con ello la
desodorizacion eficaz. EI documento JP-A2000-38374 divulga un método para producir un producto sulfatado con
color marcadamente mejorado a bajo coste suministrando un gas SOs y un gas inerte juntos en un intervalo
especifico. EI documento JP-A11-315061 (documento JP-B2995403) divulga un aparato que produce sulfato que
incluye un alimentador del compuesto de partida que tiene un mecanismo de desbordamiento que permite alimentar
el compuesto de partida a la pared interna de un tubo de reaccién mediante su desbordamiento.

Los documentos JP-A2001-151746 y JP-A2001-187776 divulgan métodos para producir un sulfato de éter alquilico
de polioxietileno, impidiendo que se genere 1,4-dioxano como un producto secundario en la mezcla de productos
especificando temperaturas para la reaccion y tratamiento y tiempo de residencia en un tubo de reaccion.

El documento US-B6017875 divulga la sulfatacion de un aducto de éxido de alquileno de un alcohol secundario.
Compendio de la invencion

La presente invencion se refiere a un método para producir un sulfato representado por la férmula (2), que incluye
los pasos de:

alimentar un compuesto representado por la férmula (1) (compuesto de partida) como un flujo que desciende a lo
largo de una pared interna de un tubo de reaccion para formar una pelicula fina del compuesto de partida en la
pared interna del tubo de reaccion, el tubo de reaccién esta proporcionado en un sistema de revestimiento que
contiene dos o mas revestimientos de temperatura controlada en los que puede fluir un liquido de control de la
temperatura, y alimentar juntos gas SOs; en el tubo de reaccion para hacer reaccionar el compuesto de partida con el
gas SOs3 para obtener un producto sulfatado (de aqui en adelante denominado paso de sulfatacion); y neutralizar el
producto sulfatado resultante (de aqui en adelante denominado paso de neutralizacion), en donde los dos o mas
revestimientos incluyen un revestimiento anterior colocado en una parte anterior y un revestimiento posterior
colocado en una parte posterior en una direccion del flujo del compuesto de partida, una temperatura de salida del
liquido de control de la temperatura que fluye en el revestimiento anterior no es menos de 35°C y no mas de 70°C,
una temperatura de salida del liquido de control de la temperatura que fluye en el revestimiento posterior no es
menos de 10°C y no mas de 30°C,

una longitud del revestimiento anterior es del 40 al 60% de la longitud total del tubo de reaccién, y una longitud del
revestimiento posterior es del 60 al 40% de la longitud total del tubo de reaccién:
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R-O-(CH2CH20),-(CnH2nO)m-(CH2CH20)«-H (1)

donde R representa un grupo hidrocarburo que tiene de 8 a 22 atomos de carbono; p y k representan cada una un
numero, una suma media de p y k no es menos de 0 y no mas de 40; n representa un numero de 3 a 4; y m
representa un nimero de mas de 0 y no mas 5 de media,

R-O-(CH2CH20)p-(CnH200)m-(CH2CH20)- SO3M @)

donde R representa un grupo hidrocarburo que tiene de 8 a 22 atomos de carbono; p y k representan cada una un
numero, una suma media de p y k no es menos de 0 y no mas de 40; n representa un numero de 3 a 4; m
representa un numero de mas de 0 y no mas 5 de media; M representa un ion de metal alcalino, un ion de metal
alcalinotérreo, un ion amonio, o ion mono-, di-, o trialcanolamonio que tiene un grupo alcanol que tiene de 2 a 3
atomos de carbono.

Descripcion detallada de la invencién

Como se describe en el documento JP-A7-157464, para un sulfato que tiene un grupo oxipropileno, no se puede
resolver suficientemente un problema de olor mediante el modo de ocuparse con un sulfato que tiene solo un grupo
oxietileno. Otros métodos se llevan a cabo con controles complejos. Por tanto, hay una necesidad para estudios
adicionales para mejorar el olor de un sulfato que tiene un grupo oxipropileno. También para el color del sulfato que
tiene un grupo oxipropileno, hay una necesidad para estudiar desde un punto de vista diferente de los
descubrimientos convencionales.

La presente invencion se refiere a proporcionar un método para producir un sulfato que tiene un grupo oxipropileno,
que puede producir un producto de reaccién que tiene color y/u olor marcadamente mejorados a bajo coste. Como
se usa en el presente documento, la “sulfatacion” se refiere a una reaccion de producir ésteres de acido sulfurico.

Segun la presente invencion, se proporciona un método para producir un sulfato que tiene un grupo oxipropileno,
método que puede producir un producto de reaccion que tiene color y/u olor marcadamente mejorados a bajo coste.
El producto de reaccion es util como un tensioactivo.

Se representa un compuesto de partida usado en la presente invencion mediante la féormula (1):
R-O-(CH2CH20),-(CnH2nO)m-(CH2CH20)«-H (1)

donde R representa un grupo hidrocarburo que tiene de 8 a 22 atomos de carbono; p y k representan cada una un
numero, una suma media de p y k no es menos de 0 y no mas de 40; n representa un numero de 3 a 4; y m
representa un numero de mas de 0 y no mas 5 de media.

El compuesto representado por la férmula (1) no esta especificamente limitado. Los ejemplos del mismo incluyen un
aducto en bloque de 6xido de propileno (de aqui en adelante, abreviado OP) y 6xido de etileno (de aqui en adelante,
abreviado OE) a un alcohol alifatico o un alquilfenol, un aducto en bloque de 6xido de butileno y éxido de etileno a un
alcohol alifatico o un alquilfenol, un aducto de OP de un alcohol alifatico y un aducto de OP a un alquilfenol.

En la férmula (1), R es preferiblemente un grupo alquilo. EI numero de atomos de carbono de R es preferiblemente
de 10 a 18, y mas preferiblemente de 12 a 14. p y k representan cada una el nimero no menor de 0. Cuando p=0, la
media de la suma de p y k es preferiblemente mas de 0, mas preferiblemente no menos de 0,7, e incluso mas
preferiblemente no menos de 1,2, y también mas preferiblemente no mas 15, mas preferiblemente no mas de 5, e
incluso mas preferiblemente no mas de 3. Cuando p#0, la media de la suma es preferiblemente no menos de 5y no
mas de 25, mas preferiblemente no menos de 8 y no mas de 20. En este caso, k puede o no ser igual a 0. Cuando
p+k=0, m es preferiblemente no menos de 0,5 y no mas de 3. Cuando p=0 y k#0, m es preferiblemente no menos de
0,2, mas preferiblemente no menos de 0,3, e incluso mas preferiblemente no menos de 0,4, y también
preferiblemente no mas de 2,5, mas preferiblemente no mas de 1,5, incluso mas preferiblemente no mas de 0,8, e
incluso mas preferiblemente no mas de 0,6. n representa el nimero de 3 o 4, preferiblemente 3. Una relacién de p+k
respecto a k es preferiblemente (p+k)/k<3,5 (siempre que k#0), mas preferiblemente no mas de 3, incluso mas
preferiblemente no mas de 2, e incluso mas preferiblemente no mas de 1. Cuando p+k#0, una relacion de p+k
respecto a m, (p+k)/m, es preferiblemente no menos de 1 y no mas de 20, mas preferiblemente no menos de 1y no
mas de 5, e incluso mas preferiblemente no menos de 1 y no mas de 4. Cuando k=0, p es preferiblemente mas de 0
y no mas de 22, y mas preferiblemente no menos de 10 y no mas de 20.

Breve descripcion de las figuras

La figura 1 muestra un diagrama esquematico de una forma de realizaciéon del reactor de sulfatacion usado en la
presente invencion.
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La figura 2 muestra un diagrama esquematico de una forma de realizacion de una estructura de puertos de
alimentacién de un compuesto de partida, un gas inerte, y un gas SOs3 en el reactor de sulfatacion en la figura 1.

En las figuras, las cifras de referencia se refieren a lo siguiente:

reactor de sulfatacién

puerto de alimentacién del compuesto de partida

puerto de alimentacion del gas inerte

puerto de alimentacion del gas SO3

tubo de reaccion

revestimiento anterior (primero) (dispositivo de refrigeracion)
revestimiento posterior (segundo) (dispositivo de refrigeracion)
vasija

NOO O, WN -

<Paso de sulfatacion>

En la presente invencion, se produce un sulfato alimentando un compuesto de partida como un flujo que desciende a
lo largo de una pared interna de un tubo de reaccion para formar una pelicula fina del compuesto de partida en la
pared interna del tubo de reaccion, el tubo esta organizado en un sistema de revestimiento que incluye dos o mas
revestimientos de temperatura controlada en los que puede fluir un liquido de control de la temperatura, y
alimentando gas SO3 al tubo de reaccion para hacer reaccionar el compuesto de partida con el gas SO3. Dos 0 mas
revestimientos incluyen al menos un revestimiento anterior y un revestimiento posterior. EI compuesto representado
por la formula (2) es un sulfato que tiene una estructura correspondiente a la del compuesto representado por la
férmula (1) usado como una materia prima.

El tubo de reaccién usado en la presente invencidn no esta especificamente limitado. Es preferiblemente un reactor
continuo de tipo pelicula en caida que puede formar una pelicula fina del compuesto de partida representado por la
férmula (1) en la pared interna del mismo descendiendo el compuesto sobre la pared y puede alimentar el gas SOz y
el gas inerte de modo que el gas inerte fluya entre la pelicula fina del compuesto de partida y el flujo de gas SOs. Los
ejemplos del reactor incluyen los descritos en Chemithon, Ballestra et al., Kirk Othmer, Encyclopedia of Chemical
Technology, 3% Ed., Wiley, 1983, Vol. 22, pp 28-45, "Sulfonation and Sulfation", W. H. De Groot, "Sulphonation
Technology in the Detergent Industry”, Kluwer Academic Publishers, Boston, 1991; ISBN 0-7923-1202-3, "Detergent
Manufacturing Including Zeolite Builders and Other New Materials", Chemical Technology Review No. 128, Noyes
Data Corp., Park Ridge, Nueva Jersey, 1979, pp. 273-310, documento US-A3931273 (1976), y documento JP-
A2001-181215. En términos de facilidad de produccién y disponibilidad de equipo, el tubo de reaccion tiene
preferiblemente en forma de conducto. Se advierte que el nimero de los tubos de reaccién usados en la reaccién no
esta especificamente limitado.

Desde el punto de vista de la prevencion de la caida de presion para reducir la pérdida de energia, un diametro
interno del tubo de reaccion, particularmente ese en forma de conducto, es preferiblemente no menos de 8 mm, y
mas preferiblemente no menos de 12 mm. Desde el punto de vista de acortar la longitud del conducto requerida para
completar la reaccion para reducir el coste del dispositivo, el diametro interno es preferiblemente de no mas de 80
mm, mas preferiblemente de no mas de 40 mm, e incluso mas preferiblemente no mas de 30 mm. Para ponerlo todo
junto, el diametro interno del tubo de reaccion es preferiblemente de 8 a 80 mm, y mas preferiblemente de 8 a 40
mm. Desde los puntos de vista de completar la reaccién para reducir las materias primas sin reaccionar y eliminar
eficazmente el calor de reaccion, una longitud del tubo de reaccion, particularmente ese en forma de conducto, es
preferiblemente no menos de 1 m, mas preferiblemente no menos de 2 m, e incluso mas preferiblemente no menos
de 3 m. Desde el punto de vista de disminuir la caida de presion para reducir el coste del dispositivo, la longitud es
preferiblemente no mas de 20 m, y mas preferiblemente no mas de 10 m. Para ponerlo todo junto, la longitud del
tubo de reaccion es preferiblemente de 1 a 15 m, y mas preferiblemente de 2 a 10 m.

Un material para el tubo de reaccion no esta especificamente limitado. Los ejemplos del material incluyen, pero no
estan limitados a, acero inoxidable, vidrio, resina de fluor, titanio y otras aleaciones.

El tubo de reaccion puede estar organizado en cualquier configuracion siempre que el compuesto de partida pueda
correr por la pared interna del tubo de reaccion. Por ejemplo, el tubo de reaccion preferiblemente se ajusta en la
direccion vertical respecto a un plano horizontal.

Una velocidad de flujo del compuesto de partida, que puede variar dependiendo del peso molecular del compuesto
de partida representado por la férmula (1), es preferiblemente una velocidad de flujo por perimetro humedo de no
menos de 50 kg/mHr, y mas preferiblemente no menos de 100 kg/mHr, desde el punto de vista de la formacion de
un pelicula liquida uniforme. Desde el punto de vista de prevencién de sobrerreaccién debido a mezcla inadecuada
en una pelicula liquida, la velocidad de flujo es preferiblemente una velocidad de flujo por perimetro humedo de no
mas de 800 kg/mHr, y mas preferiblemente de no mas de 600 kg/mHr (por ejemplo, de 50 a 800 kg/mHr, y
preferiblemente de 100 a 600 kg/mHr). Por ejemplo, cuando se usa un conducto que tiene un diametro interno de no
mas de 20 mm tal como 14 mm como el tubo de reaccion, la velocidad de flujo del compuesto de partida es
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preferiblemente no menos de 2,2 kg/Hr, y mas preferiblemente no menos de 4,4 kg/Hr, y también preferiblemente no
mas de 35 kg/Hr, mas preferiblemente no mas de 26 kg/Hr, incluso mas preferiblemente no mas de 17 kg/Hr, e
incluso mas preferiblemente no mas de 8 kg/Hr (por ejemplo, de 2,2 a 35 kg/Hr, y preferiblemente de 4,4 a 26 kg/Hr).
Cuando se usa un conducto que tiene un diametro interno de mas de 20 mm tal como 28 mm como el tubo de
reaccion, la velocidad de flujo es preferiblemente no menos de 4,4 kg/Hr, y mas preferiblemente no menos de 8,8
kg/Hr, y también preferiblemente no mas de 70 kg/Hr, mas preferiblemente no mas de 53 kg/Hr, incluso mas
preferiblemente no mas de 36 kg/Hr, e incluso mas preferiblemente no mas de 18 kg/Hr (por ejemplo de 4,4 a 70
kg/Hr, y preferiblemente de 8,8 a 53 kg/Hr). Una velocidad de flujo por perimetro himedo se determina mediante la
siguiente formula:

Velocidad de flujo por perimetro himedo (kg/mHr) = (velocidad de flujo del compuesto de partida (kg/Hr))/ ™ x
(diametro interno del tubo de reaccion (m)) x (el nimero de los tubos de reaccion)

Una temperatura de alimentaciéon del compuesto de partida representado por la férmula (1) al reactor solo se
requiere que no sea menor que el punto de fusiéon o un punto de turbidez. El compuesto de partida preferiblemente
se alimenta a temperatura constante controlada por un medio general. La temperatura de alimentacién es
preferiblemente no menor de 35°C y no mayor de 70°C.

En la presente invencion, el gas SO3 se diluye a una concentracion apropiada con el aire, nitrégeno u otro gas inerte
que se va a introducir en el tubo de reaccion. En este caso, una concentracion de SO3; generalmente no es menor
del 1,0% en volumen y no mas del 10% en volumen (v/v), y preferiblemente no menos del 2,5% en volumen y no
mas del 6,5% en volumen (v/v).

Una velocidad de flujo de solo el gas SO3 se puede variar dependiendo del diametro interno del tubo de reaccion.
Por ejemplo, cuando el tubo de reaccion tiene un diametro interno de no mas de 20 mm tal como 14 mm, desde el
punto de vista de buen progreso de la reaccion, la velocidad de flujo es preferiblemente no menos de 1,8x107
Nm?/s, y mas preferiblemente no menos de 2,7x10° Nm%/s. Desde el punto de vista de disminuir la pérdida de
presién para reducir el coste del dispositivo, la velocidad de flujo es preferiblemente no mas de 9,5x10° Nm?s, y
mas preferiblemente no menos de 8,0><‘I0'3 Nm®/s (por ejemplo, de ‘I,8><‘I0'3 a 9,5><10'3 Nm3/s, y preferiblemente de
2,7><10'3 a 8,O><10'3 Nm3/s). Cuando el tubo de reaccion tiene un diametro interno de mas de 20 mm tal como 28 mm,
la velocidad de flujo es preferiblemente de no menos de 11x10° Nm®/s, y mas preferiblemente no menos de 15x10™
Nm?/s, y también preferiblemente no mas de 57x10° Nm?%s, y mas preferiblemente no mas de 48x10™ Nm®s (por
ejemplo, de 11x10° a 57x10° Nm?¥/s, y preferiblemente de 15x10° a 48x10 Nm?¥/s).

Desde el punto de vista de la formacién de flujo anular en la reaccién para dar una pelicula liquida uniforme, una
velocidad de flujo del gas SOs; es preferiblemente no menos de 30 Nm/s, y mas preferiblemente de no menos de 40
Nm/s. Desde el punto de vista de prevencion de desorganizacion de una pelicula liquida y prevencion de la
generacion de niebla en la reaccion, la velocidad de flujo es preferiblemente no mas de 150 Nm/s y mas
preferiblemente no mas de 125 Nm/s.

Una velocidad de flujo del gas SO3 se puede calcular segin un método de calculo descrito en los parrafos 0036 a
0047 del documento JP-B3002779.

En la presente invencion, la velocidad de flujo preferiblemente se controla de modo que la relacion molar del
compuesto de partida respecto al gas SOs; en la reaccion, representado por SOs/compuesto de partida, sea
preferiblemente de 0,90 a 1,09, mas preferiblemente de de 0,94 a 1,05, e incluso mas preferiblemente de 0,97 a
1,02. Cuando la relacion molar no es menos de 0,90, la reaccién progresa a una buena velocidad de reaccion con
una pequefia cantidad de productos secundarios generados. Cuando no es mas de 1,09, se mantiene una velocidad
de reaccion a un buen nivel.

En la presente invencion, preferiblemente se alimenta un gas inerte de modo que el gas inerte fluya entre una
pelicula fina del compuesto de partida y el gas SOs. El gas inerte alimentado entre el compuesto de partida y el gas
SO3 no esta especificamente limitado. Por ejemplo, se puede usar un gas que quimicamente no reacciona ni con el
gas SOs3 ni con el compuesto de partida, incluyendo aire, aire deshumidificado, y nitrégeno. Desde el punto del coste,
se prefiere el aire. Para reducir los productos secundarios tal como sulfato de sodio, el aire deshumidificado es mas
preferido. También se puede usar sin problemas una parte del gas inerte usado para diluir el gas SOs. Un gas que
contiene SO3 preferiblemente tiene una concentracion de SOz del 1 al 30% en volumen, y mas preferiblemente del 1
al 20% en volumen diluido con un gas inerte tal como el aire deshumidificado o nitrégeno. Un gas que tiene una
concentracién de SO3; de menos del 1% en volumen tiene un gran volumen de gas, y un gas que tiene una
concentracion de SOz de mas del 30% en volumen puede producir sobrerreaccion.

En este momento, se puede variar una velocidad de flujo dependiendo del diametro interno del tubo de reaccién. Por
ejemplo, cuando se usa un tubo de reaccion que tiene un diametro interno de no mas de 20 mm tal como 14 mm, la
velocidad de flujo es preferiblemente no menos de 9,0><10'5 Nm3/s, y mas preferiblemente no menos de 1,4><104
Nm?%/s, desde el punto de vista de alcanzar suficientes efectos para mejorar el color. Desde el punto de vista de
facilitar la reaccion para reducir suficientemente las materias primas sin reaccionar, la velocidad de flujo es también
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preferiblemente no mas de 6,3><10'3 Nm3/s, y mas preferiblemente no mas de 5,4><10'3 Nm®/s (por ejemplo, de
9,0><10'5 a 6,3><10'3 Nm3/s, y preferiblemente de 1,4><‘IO4 a 5,4><10'3 Nm3/s). Cuando se usa un tubo de reaccién que
tiene un diametro interno de mas de 20 mm tal como 28 mm, la velocidad de flujo es preferiblemente de no menos
de ‘I,‘I><‘IO'3 Nm3/s, y mas preferiblemente no menos de ‘I,5><‘IO'3 Nm3/s, y también preferiblemente no mas de
5,7><10'2 Nm3/s, y mas preferiblemente no menos de 4,8><‘I0'2 Nm®/s (por ejemplo, de ‘I,‘I><‘IO'3 a 5,7><10'2 Nm3/s, y
preferiblemente de ‘I,5><‘I0'3 a 4,8><10'2 Nm3/s).

Una velocidad de flujo del gas inerte que fluye sobre el compuesto de partida que corre por la pared interna del tubo
de reaccion se puede variar dependiendo de una velocidad de flujo del gas SO3; que fluye a través del centro del
tubo. Por ejemplo, cuando se usa un tubo de reaccién que tiene un diametro interno de no mas de 20 mm tal como
14 mm, la velocidad de flujo es preferiblemente no menos de 9 Nm/s, y mas preferiblemente de no menos de 12
Nm/s, desde el punto de vista de formacion de flujo anular para dar una pelicula liquida uniforme. Desde el punto de
vista de prevencion de la desorganizacion de una pelicula liquida y la prevencion de la generacion de niebla, la
velocidad de flujo también es preferiblemente no mas de 180 Nm/s, y mas preferiblemente no mas de 150 Nm/s (por
ejemplo, de 9 a 180 Nm/s, y preferiblemente de 12 a 150 Nm/s). Cuando se usa un tubo de reaccién que tiene un
diametro interno de mas de 20 mm tal como 28 mm, la velocidad de flujo es preferiblemente no menos de 3 Nm/s, y
mas preferiblemente de no menos de 4 Nm/s, y también preferiblemente no mas de 120 Nm/s, y mas
preferiblemente no mas de 100 Nm/s (por ejemplo, de 3 a 120 Nm/s, y preferiblemente de 4 a 100 Nm/s).

Se puede calcular similarmente una velocidad de flujo del gas inerte segun el método de calculo descrito en los
parrafos 0036 a 0047 del documento JP-B002779 como para la velocidad de flujo del gas SOs.

Se puede variar una relacion de flujo del gas inerte respecto al gas SO3; dependiendo de las areas de flujo del gas
SO3 y del gas inerte. Sin embargo, un area de flujo aumentada del gas inerte acompafa al flujo aumentado del gas
inerte, lo que produce una generacion excesivamente suprimida de calor de reaccion y una ralentizaciéon en el
progreso de la reaccion. En tal situacion, la reaccion con frecuencia no se completa en el tubo de reaccion. Por
tanto, un area de flujo extremadamente aumentada es desfavorable. En contraste, un area de flujo notablemente
disminuida acompafia una pérdida aumentada de presion en el canal de flujo, lo que produce una gran diferencia en
el espesor de la pelicula liquida entre el canal de flujo del gas inerte y después de empezada la reaccion. Tal
situacion induce desorganizacion de la pelicula liquida a una eficacia de produccién desfavorablemente disminuida.
Desde estos puntos de vista la relacion de flujo (gas inerte/gas SOs, relaciéon en volumen), que varia dependiendo de
un diametro interno del tubo de reaccién, es preferiblemente no menos de 0,01, mas preferiblemente no menos de
0,015, e incluso mas preferiblemente no menos de 0,02, y también preferiblemente no mas de 1,8, mas
preferiblemente no mas de 0,5, e incluso mas preferiblemente no mas de 0,4. Para ponerlo todo junto, la relacion de
flujo es preferiblemente de 0,015 a 0,5, y mas preferiblemente de 0,02 a 0,4.

Particularmente cuando el tubo de reaccion tiene un diametro interno de no mas de 20 mm, la relacion de flujo es
preferiblemente no menos de 0,05, mas preferiblemente no menos de 0,1, e incluso mas preferiblemente no menos
de 0,15, y también preferiblemente no mas de 1,8, mas preferiblemente no mas de 0,5, e incluso mas
preferiblemente no mas de 0,4. Para ponerlo todo junto, la relacion de flujo es preferiblemente de 0,05 a 1,8, mas
preferiblemente de 0,1 a 0,5, e incluso mas preferiblemente de 0,15 a 0,4.

Particularmente cuando el tubo de reaccion tiene un diametro interno de mas de 20 mm, la relacién de flujo es
preferiblemente no menos de 0,01, mas preferiblemente no menos de 0,015, e incluso mas preferiblemente no
menos de 0,02, y también preferiblemente no mas de 0,2, mas preferiblemente no mas de 0,15, e incluso mas
preferiblemente no mas de 0,1. Para ponerlo todo junto, la relacion de flujo es preferiblemente de 0,01 a 0,2, mas
preferiblemente de 0,015 a 0,15, e incluso mas preferiblemente de 0,02 a 0,1.

Una relacion de velocidad de flujo del gas inerte respecto al gas SOs, que se puede variar dependiendo de un
diametro interno del tubo de reaccion, es preferiblemente no menos de 0,1, mas preferiblemente no menos de 0,15,
e incluso mas preferiblemente no menos de 0,2, y también preferiblemente no mas de 1,2, mas preferiblemente no
mas de 1,0, e incluso mas preferiblemente no mas de 0,9. Para ponerlo todo junto, la relacion de velocidad de flujo
es preferiblemente de 0,15 a 1,0, y mas preferiblemente de 0,2 a 0,9.

Particularmente cuando el tubo de reaccion tiene un diametro interno de no mas de 20 mm, la relacién de velocidad
de flujo es preferiblemente no menos de 0,3, mas preferiblemente no menos de 0,4, e incluso mas preferiblemente
no menos de 0,5, y también preferiblemente no mas de 1,2, mas preferiblemente no mas de 1,0, e incluso mas
preferiblemente no mas de 0,9. Para ponerlo todo junto, la relaciéon de velocidad de flujo es preferiblemente de 0,3 a
1,2, mas preferiblemente de 0,4 a 1,0, e incluso mas preferiblemente de 0,5 a 0,9.

Particularmente cuando el tubo de reaccion tiene un diametro interno de mas de 20 mm, la relacién de velocidad de
flujo es preferiblemente no menos de 0,1, mas preferiblemente no menos de 0,15, e incluso mas preferiblemente no
menos de 0,2, y también preferiblemente no mas de 0,8, mas preferiblemente no mas de 0,6, e incluso mas
preferiblemente no mas de 0,48. Para ponerlo todo junto, la relacion de velocidad de flujo es preferiblemente de 0,1
a 0,8, mas preferiblemente de 0,15 a 0,6, e incluso mas preferiblemente de 0,2 a 0,48.
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En estos intervalos de la relacion de la velocidad de flujo, los efectos de mejorar el color del producto sulfatado
resultante, particularmente el sulfato, estan mas potenciados. Se piensa que en estos intervalos de la relacion de la
velocidad de flujo, la entrada de moléculas de gas SOs3 respecto al gas inerte en la interfaz entre el gas SOz y el gas
inerte esta controlada para disminuir una velocidad de la molécula de gas SO3 para alcanzar la superficie de la
pelicula liquida del compuesto de partida, por lo cual el rapido progreso de la reaccién en la parte superior del
reactor se relaja y la generacion de calor tépico y el aumento rapido de una temperatura del reactante se controlan.
Ademas, controlando la relacion de velocidad de flujo en estos intervalos, se puede disminuir una cantidad usada del
gas inerte respecto a una cantidad de gas SO3 de la usada convencionalmente, el método de la presente invencion
no pone la carga en instalaciones, y se puede alcanzar mejor efecto de mejora de color.

El método de la presente invencion incluye un paso de sulfatacion alimentando el compuesto de partida como un
flujo que corre por la pared interna del tubo de reaccién para formar una pelicula fina del compuesto de partida en la
pared interna del tubo de reaccion, el tubo esta organizado en un sistema de revestimiento que incluye dos o mas
revestimientos de temperatura controlada en los que puede fluir un liquido de control de la temperatura (estos dos o
mas revestimientos incluyen al menos el revestimiento anterior colocado en la parte anterior y el revestimiento
posterior colocado en la parte posterior en la direccion del flujo del material de partida), y alimentando gas SOs al
tubo de reaccién para hacer reaccionar el compuesto de partida con el gas SO3 para dar un producto sulfatado.

En el paso de sulfatacion, se puede usar cualquier reactor de sulfatacion de tipo pelicula fina. En la presente
invencion, se usa un reactor que tiene un sistema de revestimiento que incluye dos o mas revestimientos de
temperatura controlada en los que puede fluir un liquido que controla la temperatura, los dos o mas revestimientos
incluyen el revestimiento anterior colocado en la parte anterior y el revestimiento posterior colocado en la parte
posterior en la direccion del flujo del material de partida. Desde el punto de vista del color del sulfato, una
temperatura de salida de liquido que controla la temperatura circulado en el revestimiento anterior no es menos de
35°C y no mas de 70°C, y preferiblemente no menos de 40°C y no mas de 55°C. Desde el punto de vista del olor del
sulfato, una temperatura de salida de liquido que controla la temperatura circulado en el revestimiento posterior no
es menos de 10 y no mas de 30°C, y preferiblemente no menos de 10°C y no mas de 25°C. Desde el punto de vista
de relajar la generacion de calor para controlar la reactividad, una longitud del revestimiento anterior es del 40 al
60% de la longitud total del tubo de reaccion. Desde el punto de vista de control de la sobrerreacciéon para mejorar el
olor y color, una longitud del revestimiento posterior es del 60 al 40% de la longitud total del tubo de reaccién. Las
otras construcciones pueden ser similares a equipos conocidos. En la presente invencion, el sistema de
revestimiento debe incluir al menos dos revestimientos (es decir, incluir solo los revestimientos anterior y posterior).
En este caso, es decir, cuando el sistema incluye solo los revestimientos anterior y posterior, la longitud total de los
revestimientos anterior y posterior es preferiblemente del 80 al 100%, y mas preferiblemente del 90 al 100% de la
longitud total del tubo de reaccion.

Cuando el sistema de revestimiento incluye tres o mas revestimientos, el/los revestimiento(s) diferente(s) de los
revestimientos anterior y posterior (otro(s) revestimiento(s)) estan preferiblemente colocados entre los revestimientos
anterior y posterior. Sin embargo, el otro revestimiento se puede colocar en cualquier posicién siempre que no
solape con el revestimiento anterior o el revestimiento posterior. Una temperatura de salida del liquido que controla
la temperatura circulado en el otro revestimiento esta en el intervalo de temperaturas de salida de los liquidos que
controlan la temperatura circulados en los revestimientos anterior y posterior, respectivamente.

En la presente invencién, entre dos o mas revestimientos, un revestimiento superior colocado en la parte mas
anterior en la direccion del flujo de compuesto de partida puede ser el revestimiento anterior, y un revestimiento
inferior colocado en la parte mas posterior puede ser el revestimiento posterior.

Por ejemplo, el reactor de sulfatacion de tipo pelicula fina usado en la presente invencion incluye un tubo de
reaccion que pone en contacto un flujo de pelicula fina del compuesto de partida con el flujo de gas SO3 en la misma
direccion para hacerlos reaccionar, una parte de alimentacion del compuesto de partida para alimentar el compuesto
de partida a la pared interna del tubo de reaccién, una parte de alimentacién del gas SOs3 en el tubo de reaccion, y
una parte de alimentacion de gas inerte para alimentar el gas inerte entre el flujo de la pelicula fina y el flujo del gas
SOs3 segun la necesidad, en el que es tubo de reaccién esta proporcionado en un sistema de revestimiento que
incluye dos revestimientos en el que puede fluir un liquido que controla la temperatura. Un ejemplo de tal reactor de
sulfatacion de tipo pelicula fina se muestra en las figuras 1y 2.

La figura 1 muestra un diagrama esquematico de una forma de realizacion preferida de un reactor de sulfatacion de
tipo pelicula fina usado en la presente invencion. Un reactor de sulfatacion 1 incluye un tubo de reaccion 5 que tiene
un puerto de alimentacién de un compuesto de partida 2, un puerto de alimentacién de gas inerte 3, y un puerto de
alimentacion de gas SOs3 4. El tubo de reaccion 5 esta rodeado por un revestimiento superior 6 y un revestimiento
inferior 6 como se muestra en la figura 1. El reactor tiene dos revestimientos, un primer revestimiento y un segundo
revestimiento correspondientes a los revestimientos anterior y posterior, respectivamente, de la presente invencion.

El compuesto de partida, el gas inerte, y el gas SO3 se alimentan en el tubo de reaccion 5 desde la parte superior del
tubo de reaccién 5 a través de los respectivos puertos de alimentacion. El compuesto de partida desciende por la
pared interna del tubo de reaccién 5 y reacciona con el gas SOs. El tubo de reaccién 5 tiene una estructura que se
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puede refrigerar externamente con los revestimientos 6 y 6'. A los revestimientos 6 y 6’ se alimenta agua de
refrigeracion. El tubo de reaccion 5 tiene una vasija 7 para recibir un producto de reaccion en la parte inferior del
tubo. El producto de reaccion se divide en un producto sulfatado y un gas de escape con un dispositivo de
separacion gas-liquido (cicldn).

La figura 2 muestra un diagrama esquematico de una estructura de los puertos de alimentacion del material de
partida, el gas inerte, y el gas SO3 en el reactor de sulfatacion 1 mostrado en la figura 1.

Al llevar a cabo la presente invencion en una escala industrial, preferiblemente se usa un reactor multitubo que tiene
una pluralidad de tubos de reaccién incorporados. En este caso, se pueden usar tubos que tienen diametros internos
y longitudes en los intervalos descritos anteriormente para los tubos de reaccién. Los tubos preferiblemente tienen el
mismo diametro interno y la misma longitud.

Para dos revestimientos, en el primer revestimiento 6 colocado en la parte superior del flujo del compuesto de
partida, fluye un liquido que controla la temperatura de no menos de 35°C y no mas de 70°C, preferiblemente no
menos de 40°C y no mas de 55°C. En el segundo revestimiento 6’ colocado en parte inferior del flujo de compuesto
de partida, fluye un liquido que controla la temperatura de no menos de 10°C y no mas de 30°C, preferiblemente no
menos de 10°C y no mas de 20°C.

Una longitud del primer revestimiento 6 es del 40 al 60% de la longitud total del tubo de reaccion 5. Una longitud del
segundo revestimiento 6’ es del 60 al 40% del mismo.

<Paso de neutralizacion>

El paso de neutralizar un acido alquilsulfirico o un acido sulfurico alquilalcoxilado producido en el paso de
sulfatacion preferiblemente se realiza inmediatamente después de la sulfatacion. En condiciones generales para la
neutralizacion, una temperatura de neutralizacion es de 20°C a 60°C, y preferiblemente de 25°C a 50°C.

La neutralizacion se realiza con un neutralizador basico. Los ejemplos del neutralizador basico incluyen hidroxidos
de metal alcalino, hidroxidos de metal alcalinotérreo, amoniaco, y mono-, di-, y trialcanolaminas que tienen un grupo
alcanol de 2 a 3 atomos de carbono. El neutralizador basico preferiblemente de selecciona de hidréoxido de potasio,
hidroxido de sodio, amoniaco, monoetanolamina y trietanolamina. El alquilsulfato final preparado por el paso de
neutralizacion generalmente es una composicion en pasta que contiene el 20% en masa o mas de componente
activo. Se puede controlar apropiadamente una concentracién del componente activo.

El compuesto de partida representado por la férmula (1) se produce afiadiendo OE y OP a un alcohol que tiene de 8
a 22 atomos de carbono en presencia de un catalizador por una técnica conocida. El alcohol puede ser un producto
natural o sintético. El alcohol natural o sintético puede ser una composiciéon Unica de un nimero de carbonos Unico
0 una mezcla de esos que tienen diferentes nimeros de carbonos preparada por destilacion fraccional. Los ejemplos
del alcohol incluyen alcoholes primarios sintéticos tal como Dobanol (nombre comercial, fabricado por Mitsubishi
Chemical Corporation), Diadol (nombre comercial, fabricado por Mitsubishi Chemical Corporation), Oxocol (nombre
comercial, fabricado por Kyowa Hakko Chemical Co., Ltd.,) y Neodol (nombre comercial, fabricado por Shell
Chemicals Japan) y alcoholes naturales derivados de aceite de coco, aceite de palma, aceite de palmiste, aceite de
soja, aceite de semilla de girasol, aceite de colza, sebo de vaca, y similares. Estos alcoholes se pueden usar
preferiblemente en la presente invencién. Los alcoholes naturales derivados de aceite y grasa son particularmente
preferidos desde el punto de neutralidad del carbono. Ademas de OE y OP al alcohol, se puede usar un gas inerte
junto. Se puede usar cualquier gas inerte siempre que no afecte la adicion de forma adversa. La adicion se realiza,
por ejemplo, de 100 a 200°C, y preferiblemente en el intervalo de 120 a 190°C. Una presion en la adicién es de 0,1 a
4 MPa, y preferiblemente en el intervalo de 0,2 a 1,5 MPa. En el método de la presente invencion, al alcohol se
afaden OE y OP en presencia de un catalizador para dar el compuesto de partida deseado representado por la
férmula (1). Los ejemplos del catalizador incluyen hidroxido de sodio e hidroxido de potasio. Una cantidad del
catalizador es del 0,1% molar al 2% molar del alcohol.

El compuesto de partida resultante se puede usar como esta para la sulfatacién, o filtrar para eliminar el catalizador
del mismo para ser usado. En la filtracién para eliminar el catalizador, un medio para filtracién puede ser un filtro, o
similar. Se pueden usar filtros conocidos para filtracion, incluyendo filtros de papel, filtro de tela, filtro de dos capas
de celulosa y poliéster, filiro de metal sinterizado, y filtro de malla metalica. También se pueden usar separadores
centrifugos tales como un separador centrifugo de tipo decantador y un clarificador centrifugo. El compuesto de
partida resultante se puede poner en contacto con un auxiliar de filtraciéon antes de la filtracion o después de la
centrifugacion. Los ejemplos del auxiliar de filtracién incluyen tierra de diatomeas de silicato amorfo que contiene del
80 al 95% de SiO,, silicato de aluminio que contiene aproximadamente el 70% de SiO,, auxiliar de filtracion de
celulosa, carbén activo, alimina activa, zeolita sintética, arcilla y mineral de arcilla. Estos auxiliares se pueden usar
solos 0 en combinacién de dos o mas de los mismos. Una cantidad de auxiliar de filtracion usada no esta
especificamente limitada, pero preferiblemente en el intervalo del 0,01 al 5% en masa, y mas preferiblemente del
0,02 al 3% en masa del compuesto de partida representado por la férmula (1).
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A continuacién se describe un ejemplo de produccion del compuesto de partida. No restringe la produccion del
compuesto de partida.

(Ejemplo de produccion del compuesto de partida)

Se colocaron 186 g (1,0 mol) de alcohol dodecilico y 0,6 g (0,005 moles) de hidroxido de potasio al 48% como
catalizador en un autoclave equipado con un agitador, un controlador de temperatura, y un dispositivo de
introduccion automatico. La atmosfera interna del autoclave se sustituyd con nitrégeno. El autoclave se ajust6 a una
presion reducida (1,3 kPa) y 110°C durante 0,5 horas para la deshidratacion. Para esto se afiadieron 23,2 g (0,4
moles) de OP a 145°C de modo que la presion fue de 0,1 a 0,4 MPa, y se hizo reaccionar durante 1 hora a 145°C. A
continuacion, a esto se afiadieron 66,1 g (1,5 moles) de OE a 155°C de modo que la presion fue a 0,1 a 0,4 MPa, y
se hizo reaccionar durante 1 hora a 155°C. Después del final de la adicion de OE, el OE sin reaccionar se eliminé a
presion reducida. A continuacion, la mezcla se enfrié a 80°C y se afiadieron 0,5 g (0,005 moles) de acido lactico al
90% para producir un aducto de OP y un aducto de OE al alcohol dodecilico que tiene 0,4 moles de OP de media 'y
1,5 moles de OE de media.

Ejemplos

Los siguientes ejemplos demuestran la presente invencion. Los ejemplos se pretenden para ilustrar la presente
invencion y no para limitar la presente invencion.

<Ejemplo 1>
[1] Produccion de sulfato

Se us6 un aparato de produccion que tiene una estructura como la mostrada en la figura 1. El aparato de produccion
incluye un tubo de reaccién 5 (diametro interno: 14 mm(, longitud: 4 m) equipado con primer y segundo
revestimientos 6 y 6’ como dispositivos de refrigeracion, y una vasija 7 para recibir el producto de reaccion. Al
aparato de produccion para sulfato, se alimentaron un compuesto de partida (aducto de OP y OE de alcohol
dodecilico (OP 0,4 moles y OE 1,5 moles de media, velocidad de flujo: 5,3 kg/Hr)), el 4,2% en volumen de gas SOs
(velocidad de flujo: 200 I/min) diluido en el aire seco (aire para dilucién, velocidad de flujo: 70 I/min), y un gas inerte
(aire seco, velocidad de flujo: 91 I/min) a través de los puertos de entrada 2, 4, y 3, respectivamente. Las cantidades
del aire seco para dilucién y del gas inerte se regularon de modo que la velocidad de flujo de gas en un puerto de
salida del aparato de produccion estuviera en un nivel uniforme. Para el tubo de reaccion 5, se ajustaron partes
como sigue. En el primer revestimiento superior 6 (colocado desde 0 m (parte de reborde superior) a 2 m del tubo de
reaccion), se suministré agua de 50°C desde una entrada para fluir. La temperatura del agua era 50°C en una salida.
En el segundo revestimiento inferior 6’ (colocado desde 2 m a 4 m del tubo de reaccion), se suministré agua de 16°C
desde una entrada para fluir. La temperatura del agua era 17°C en una salida. La temperatura del agua en una
salida se midi6 en estado estacionario (el mismo aplicado posteriormente). Se separaron un producto sulfatado y un
gas de escape descargados del aparato de produccion para sulfato con un separador de gas-liquido. El producto
sulfatado se afiadio a una solucién acuosa de hidréxido de sodio al 1,21% con agitacién, y se ajusté al 10% en masa
de componente activo y un pH de 11 a 13 para dar una solucion acuosa del sulfato. En el aparato, la longitud del
revestimiento anterior es del 50% de la longitud total del tubo de reaccion, y la longitud del revestimiento posterior es
del 50%.

[2] Evaluacion

Se analizaron los contenidos de la solucidon acuosa resultante en compuesto de partida sin reaccionar y sulfato de
sodio (NazS0s), y se evalud el color (Klett) y el olor segun los métodos siguientes para juzgar la calidad. Los
resultados se muestran en la tabla 1. En la tabla 1, tasa de reaccion se refiere a la del compuesto de partida, y los
contenidos de compuesto de partida sin reaccionar y sulfato de sodio (Na2SO4) se refieren a esos en la solucion
acuosa (la misma aplicada posteriormente).

- color (Klett)

Se midi6 una solucién acuosa de sal de sodio del producto sulfatado (cantidad activa: 10% en masa) en una célula
de 10 mm a 420 nm de longitud de onda.

- olor

El olor de una solucién acuosa de sal de sodio del producto sulfatado (cantidad activa: 10% en masa) fue juzgado
por 5 especialistas, y se clasificd por el nimero de especialistas que juzgan que el olor era igual al del sulfato de éter
alquilico de polioxietileno del ejemplo control en las tablas 1 a 9 como sigue: “O (bueno)” para 4 o mas, “A
(mediano)” para 2 o0 3, y “x (no bueno)” para 1 o menos.

<Ejemplos 2 a 9>
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Se prepararon soluciones acuosas de sales de sodio de los productos sulfatados (cantidad activa: 10% en masa) de
forma similar que en el ejemplo 1, excepto que los compuestos de partida y condiciones de reaccién se cambiaron
como se muestra en las tablas 2 a 9, y se evaluaron similarmente al ejemplo 1. Los resultados se muestran en las
tablas 1 a 9.

En cada uno del ejemplo 8 y el ejemplo comparativo 8 (tabla 8), se usé un tubo de reacciéon que tenia un diametro
interno de 28 mm y una longitud de 7 m. El primer revestimiento anterior se colocé desde 0 m (parte de reborde
superior) a 3 m del tubo de reaccion. El segundo revestimiento posterior se colocé desde 3 m a 7 m del tubo de
reaccion. En este aparato, la longitud del revestimiento anterior es del 43% de la longitud total del tubo de reaccion y
la longitud del revestimiento posterior es del 57%.

En el ejemplo 9 y el ejemplo comparativo 9 (tabla 9), los productos se midieron para 2-MP (2-metil-2-pentanal) por
cromatografia de gas (CG) en lugar de color, una velocidad de reaccion, y un contenido de material de partida sin
reaccionar y un contenido de sulfato de sodio.

En una columna de R del compuesto de partida en las tablas, Cn tal como C12 se refiere a un grupo alquilo que
tiene n atomos de carbono.

10
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REIVINDICACIONES
Un método para producir un sulfato representado por la férmula (2), que comprende los pasos de:

alimentar un compuesto representado por la férmula (1) (compuesto de partida) como un flujo que desciende
a lo largo de una pared interna de un tubo de reaccion para formar una pelicula fina del compuesto de partida
en la pared interna del tubo de reaccion, el tubo esta proporcionado en un sistema de revestimiento que
comprende dos 0 mas revestimientos de temperatura controlada en los que puede fluir un liquido que controla
la temperatura, y alimentar juntos gas SOs; en el tubo de reaccion para hacer reaccionar el compuesto de
partida con el gas SO3 para obtener un producto sulfatado; y

neutralizar el producto sulfatado resultante,

en donde los dos 0 mas revestimientos incluyen un revestimiento anterior colocado en una parte anterior y un
revestimiento posterior colocado en una parte posterior en una direccién del flujo del compuesto de partida,

una temperatura de salida del liquido de control de la temperatura que fluye en el revestimiento anterior no es
menos de 35°C y no mas de 70°C,

una temperatura de salida del liquido de control de la temperatura que fluye en el revestimiento posterior no
es menos de 10°C y no mas de 30°C,

una longitud del revestimiento anterior es del 40 al 60% de la longitud total del tubo de reaccion, y
una longitud del revestimiento posterior es del 60 al 40% de la longitud total del tubo de reaccion:
R-0O-(CH2CH20),-(CnH210)m-(CH2CH20)«-H (1)
donde R representa un grupo hidrocarburo que tiene de 8 a 22 atomos de carbono; p y k representan cada
una un numero, una suma media de p y k no es menos de 0 y no mas de 40; n representa un nimero de 3 a
4; y m representa un numero de mas de 0 y no mas 5 de media,
R-0O-(CH2CH20),-(CnH210)m-(CH2CH20)k- SO3M (2)

donde R representa un grupo hidrocarburo que tiene de 8 a 22 atomos de carbono; p y k representan cada
una un numero, una suma media de p y k no es menos de 0 y no mas de 40; n representa un numero de 3 a
4; m representa un nimero de mas de 0 y no mas 5 de media; M representa un ion de metal alcalino, un ion
de metal alcalinotérreo, un ion amonio, o un ion mono-, di-, o trialcanolamonio que tiene un grupo alcanol que

tiene de 2 a 3 atomos de carbono.

El método para producir un sulfato segun la reivindicacion 1, en donde una relaciéon molar del compuesto de
partida respecto al gas SO3, SOs/compuesto de partida, es de 0,90 a 1,09.

El método para producir un sulfato segun la reivindicacion 1 o 2, en donde se alimenta un gas inerte que fluye
entre la pelicula fina del compuesto de partida y el gas SOs.

El método para producir un sulfato segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en donde un diametro
interno del tubo de reaccion es de 8 a 80 mm.

El método para producir un sulfato segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en donde una longitud del
tubo de reaccién es de 1 a 20 m.
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Fig. 1
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Fig. 2
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