
EP 0 327 007 Bi Boschrelbung Die Erfindung betrifft sin Verfahren zur
Herstellung sulfatierter Aikanol- oder Aikyiphenol-Oxethyiat mit
orniedrigtem Gehalt an 1 ,4-Dioxan nach Anspruch 1. 5      Sulfatierte
Alkanol- oderAlkylphenol-Oxethylate werden technisch hergesteiltdurch
Umsetzung von Aika- nolen oderAlkylphonolen mit Ethylenoxid und
nachfolgende Sulfatierung derAnlagerungsprodukto mit Mittein wie
Chlorsulfonsaure oderSchwefeitioxid. Hlerbel entsthen
Schwefeialurehalbester, dle I der Regel unmit- telbar anschilegend mit
aikalischen Verbindungen, beleplelsweiso Alkalihydroxiden, In wigriger
L-sung nou- tralislertwerden. Die so hergesteilten, miteinem Sammeinamen
ale Etheruifate bezelchnetenlVerbindungen 1o  sind wertvolle Tenside fur
die verechledensten Anwendungageble, sle werden elispielswelse such als
Kir- perpflegemilttel verwendet. Bel der Sulfatierung der Alkanol-
oderAlkylphenol-Oxothylate entsteht unter ande- rem ale Nebenproduict
1,4-Dboxan. Wird bel der technisch haufig angewendeten Sulfatierung mit
Schwefeitroxid sin Reaktor lbterer Bauart benGtzt, wle es noch vielfach der
Fall lst, so enthalten die suifatlerten Oxethylate In Abhangigkelt van
ihrem Oxethylatgehalt etwa 0,2 bis 0,03Gew.-% 1,4-Dioxan. Moderns Reak- 15
toren orm8glichen zwar niedrigere 1 ,4-Dioxangehalte, etwa In der
Gr8Benordnung von 0,07 bis 0,005 Gew.-%, doch relcht dies fOr bestfmmte
Anwendungen fOr die Erfordernisse des Marktes nicht aus. *           Aus
toxilkologischen Untersuchungen von R. J. Kociba et al., Toxicology,
Applied Pharmacology, Vol. 30 (1974), Selftn 275 bis 298, geht hervor, dal,
1,4-Dloxan Im Tierversuch, ailerdings erst bel Anwendung sehr grofer
Mengen, gesundhetliche Schadigungen erzeugt. Obwohl aus dlesen Versuchon
kelne direlte Gefahr 20  bei der Verarbeltung und Anwendung von
Ethersuifaten herleltbar Ist, besteht doch seither bel Herstellern und
Anwendern der Ethersulfate, vor allem bel der Anwendung Im kosmetischen
Bereich, ein groges Interesse an Produkten, die oenen mogllchst weltgehend
verminderten Gehalt an 1,4-Dioxan aufwelsen, um Jedes Rlsiko auszuschalten.
Es besteht daher die Aufgabe, den Gehalt an 1 ,4-Dioxan In Ethersulfaen,
wenn maglich schon In deren Vorprodukten, m8ghlchst kosteng;lnstig zu
ernledrigen. 25      Zur Herabsetzung des 1 ,4-Dioxan-Gehaltbs In
Ethersulfaten sind verachiedene Verfahren bekannt, die alle sine Entfernung
es 1 ,4-Dioxans dutch Warme bezbehungswelse Wasserdampfbehandlung des
fertigen Ether- sulfates bezwscken. So wird In der US-PS 4,285,881 sin
Verfahren beschrleben, EthersufatVDioxan-Mischun- gen mit dioxanfrelem
Wasserdampf, bel Temperaturon von 25 bis 150 C, in einer
Abstreif-Vorrichtung In Kontast zu brlngen, wobel dle
EthersulfatVDioxan-Mlschung vortelihaft In dflnner Schichtfliebgend
angewendet to   wird. Nach DE 31 26 175iAl werden Etherauitate in
konzenttirrot'r6Qbis 80J96.4iigetw*;{iieirL89uiosng ehner Warmebehandlung
bei 50 isi 130 00 unte1 vermindertttf Drud6uttwOI u*;sle geruchfrel zu
machen, wobel auch bel der Sulfasterung als NsbenprodukLt gebildote
cycdlsche Ether (1 ,4-Dioxan) entternt werden. In DE 30 44 488-Al lst sin
Ahnilches Verfahren beschrleben; mit dem direkt genannten Zisi,
Ethersulfats Mit er- nledrigtoem Gehalt an 1 ,4-Dioxan zu erzeugen. Diese
Veffahren'slnd apparativ aufwendig und benotigen nicht 35  unbetrachtiche
Enorgiemengen. Dieser Aufwand konnte erhebilch verindert werden, wenn der 1
,4-Dioxan- gehaft des sulfatierten Produktbs schon vor der Neutrailsation
deutlich nledriger ware ais bisher Obich. Es wurde nun elnor Vorfahren
gefunden, das ohne grOlieren apparativen Mehraufwand in den vorhands- non
Vorrichtungen zur Sulfatlerung mit Schwefeltrhoxid durchgefflhrt werden
kanni wobel sulfatierte Produkte mit deutlich herabgosetztbm Gehalt an 1
,4-Dioxan entstehon, so daB sin nachtraghichet Roinigungsaufwand 40
ontweder entfillt oder bedeutend vermindert werden kann. nDas neus
Verfahren zur Herstellung sulfatiorter Aikanol- odor
Aikyiphenol-Oxethylatb, wobel mindestens eh flOssiges Alkanol-Oxethylat,
des 6 bis 22 C-Atome Im Aikanoirest enthalt, odor mindestens sin Alkyipho-
nol-Oxothylat, das 1 bis 3 Alkylgruppen und insgesamt 8 bis 18 C-Atoms In
den Aikylgruppen enthilt, mit elnem Gasgemisch, das neben mindestens sinem
Inertgas I bls 8 Vol.-%, bezogen auf das Gasgemisch, gasformiges 45    03
enthilt, Im Verhaltnis von 0,9 bis I mol S0%Jo I mol OH-Gruppen Im Alkanol-
oder Alkylphenol-Oxethylat untbr Kflhlung In Kontakt gebracht wird, nach
Beendigung der Rsaktion das flassige Rsaktionsgmrisch und das Gas
vonelnander getrennt werden und das flfissige Reaktionsgemisch mit wgirigem
Alkalihydroxld, Ma- gnesiumhydroxid, Ammonlumhydroxid oder substitulertetm
Ammoniumhydroxid neutralislert wird, dadurch ge- kennzeichnet, dam dem
Reaktionsgemisch nach Beendigung der Reaktbon mit S03, jedoch vor der
Trennung : o  von flissigom Reaktionsgemlach und Gas 0,1 bis 5 Gew.-%,
bezogon auf dingesetztes Alkanol- oder Alkyl- phenol-Oxethylat, von
mindestens einer der folgenden Verbindungen: Wasser, Ethanol, Propanol-1,
Propanol- 2, n-Heptan zugemischt*erc1,  die mittlor   ie  et-ni ,derZugale
top1  ttns Verbinddnoon b    Abirngd   N(OWnf attf einer der genannton,.-
M       d*0 kirch                  zdt Ntrl h bi ion 60 



Minuten nicht ObsrachreltstiJnd die tot pesabk bel cet1 fnu~nvon
lPliassigGit   Gas 20 bis b0 6betrAgt. 55      F(rdas erfindungsgemaBmo
VerfahsnW aind Alkanol                isthylfb gesignete ,is 22 C-Atoms
irnAikanol- rest enthaltbn. Vorzugsielse werden solche Alkanol-Oxethyl
teelfgoaetztideteflkanolrest 8 bis 18 und ins- besondere 10 bba 16 C-Atome
aufweisen. Geeignteb Alkylpheriol-Oxothylatb haben 1 bls 3 Alkylgruppen am
Phenoirest gebunden, die Ihrerseltb insogetaht 8 bis 18 C-Atorme aufleseri.
2    EP 0 327 007 Bi Die Zahl der -CH2CH2O-Gruppen in den Alkanol- oder
Aikylphenol-Oxethyiaten kann In welten Grenzen schwanken, es konnen
belspielswelse 1 bis 15 soicher Gruppen an eonen Alkanol- odor
Aikyiphenolrest ge- bunden seln. Bevorzugtwerden soiche Verbindungen
eingesetzt, bel denen I bis 6 und Insbesondere solche, bel denen 2 bis 4
-CH2CH20-Gruppen im MolekDI vorliegen. :      Die Oxethyiate werden mit
elnem Gasgemisch, des neben mindestens elnem Inertgas I bbs 8 Voi.-%, be-
zogen auf das Gaagemisch, gasformiges S03 enthalt, umgesetzt, wobeije 1 mol
OH-Gruppen Im Aikanol- oder Aikylphenoi-Oxethylat 0,9 bls I mol S0
angewendetwerden. Da hAufig GemischeverschledenerAikanol-oder
Alkyiphenol-Oxethyiate mit SOs umgesetzt werden, wird die anzuwendende
Menge 80 zweckmmIg aufgrund der OH-Zahl des Oxethyiatgemlsches ermittelt.
Prinzipleil let es mrglich, Gasmisohungen mit weniger als 1 10  Vol;-% S03
zuverwenden, jedoch verschlechtertslch dann die Raum-Zeit-Ausbeute unn6t4.
lnertgasmischun- gen mit mehr als 8 Vol.-% S03 f0hren Im allgemelnen zu
Schwlerlgkelten durch ungleichmAsige Suifatierung, mangeinde
Temperaturkonstanz und stelgende Blidung von unerwfnschten Nebenprodukten.
Vorzugswelse wird eln Gasgemisch verwendet, das 1,5 bis 5 Vd.-%, bezogen
auf des Gasgemisch, gasf8rmlges S03 enthalt. Obwohl such andere Inertgase
geelgnet sind, warden In der Regel wegen der lelchten 8eschaffbarkelt 15
Luft oder Sticketoff bovorzugt. Die Umsetzung des flissigen Ethoxyitabs
oder Ethoxyiatgemisches mit dem *        S03 enthaltbnden Inertgas, wird
melst In sogenanntbn Fallflimreaktoren durchgefflhrt, In denen sin an elner
gekOhIten Wandung in dOnner Schicht herabrbeselnder Flfssigkeltsfilm mit
den Gas im Glelchstrom In Kontakt gebracht wird. Ais weltbre mogliche
Reaktoren waren belsplelswelse Kesselkaskaden geeignet. Das bel der
Umsetzung entatehande Flfssigkelts-Gasgemisch wird nach Beendigung der
Reaktion In der Regel In einem 20  Zentrifugalabecheider (Zykion) in
flOssiges Reaktlonsgemisch und Gas, des nur noch Spuren S03 enthalt, ge-
trennt. Das flflssige Reaktionsgemisch wird unmittelbar anschileBend mit
wafrigem Aikal-, Magnesium- oder ge- gebenenfalls substitulertem
Ammonlumhydroxid neutralsebrt. Je nach der hierbel eingesetzten Wassermenge
entstehen so wasserhaltige Konzentrate mit elnem Ethersulfatgehalt von bis
zu 80 Gew.-%, bezogen auf des 26 Konzentrat, oder konzentriertb waBrige
L8sungen mit Ethersulfatgehalten von etwa 15 bis etwa 35 Gew.-%, bezogen
aulf die konzentrierta Losung. Geringere Konzentrationen sind zwar ohne
weltbres herstellbar, aber unvortollhaft wagon des vergleichswelse hohen
Transportvolumens. Neben unsubstituiertam Ammoniumhydroxid kann such
substitulertos zur Neutralisation verwendet wer- den, beisplelswelse ein
Ammoniumhydroxld, das mit 1 blb 4 Alkylgruppen substitulert Ist, die
Ihrerselts jede 3o  fir slch I bis 4 Kohlenstoff-Atome enthalten konnen,
auch mit Benzyl- oder Hydroxyalkyigruppen substitulerte Ammonlumhydroxide
sind geeignet. Letztere enthalton in der Hydroxyalkylgruppe zweckmalig 2
bis 4, vor- -. ... -zugswelse 2 C-Atome. ErfindungagemaB warden dem
Reaktlonsgemisch, bestehend aus Fissigkelt und Gas, des nach der Beendigung
der Reaktion mit S0s anfalilt, Jedoch vor der Trennung dieses Gemisches in
Gas und Filsslgkeit 35 0,1 bis 5 Gew.-%, bezogen auf elngesetzbts Aikanol-
oder AMkylphenol-Oxethylat, von mindestens einer der folgenden
Verbindungen: Wasser, Ethanol, Propanol-1, Propanol-2 oder n-Heptan
zugemischt und dle Tern- peratur so eingestelit, daB sle bel der Trennung
von F10fsslgkelt und Gas 20 bis 60 oC betragt. Wegen der lei- chtbn
Beschaffbarkeit und gfnstigen Wirkung wird bevorzugt Wasser verwendet. Die
Temperaturbei derdie Trennung von Gas und F1lsslgkeft erfolgt, wird
zweckmAlflg bereits bel der Um- 40  setzung von S03 mit dem Aikanol- oder
Alkylphenol-Oxethylat elngestelit, es kann jedoch such bel dieser Um-
setzung elne niedrigore Tomperatur gefahren werden, um die Bildung von
Nebenproduktbn zu vermindern,und die Mischung mit den zuvor genannten
Zusatzstoffen, belsplelswelse Wasser, erst kurz vor der Trennung von Gas
und Fl~ssIgkelt auf die gewflnschto Temperatur gebracht werden. Unterhalb
20 oC lt der Effekt der Ab- trennung des 1,4-Dioxans im aligemeinen zu
gering, Ober 60 C treten unerwlinschtb Nebenreaktionen, bels- 



45  plelswelse die BlIdung zusatzilchen 1,4-Dioxans sin. Vorzugsweise
findet die Trennung von Gas und Flflssigkolt bel dner Temperatur von 25 bis
45 C statt. Guts ErgebnIsse worden erhalton, wenn 0,2 bis 2 Gew.-%, bezogen
auf eingesetztes Alkanol- oder Alkyl- phenoi-Oxethyat,von mindestons einer
der Verbindungen: Wasser, Ethanol, Propanol-1, Propanol-2 oder n- Heptan
(nachfolgend der kfrze halber mit Zusatzstoffe- bezelchnet) der
Reaktlonsmischung nach dr 50  Reaktbon mit SO3 zugesetzt werden. Es konnen
such Mischungen von zwei oder mehreren Zusatzstoffen ver- wendet werden.
Die Eingabe des Zusszastoffs oderderZusatzstoffe in de meist ala Schaum mit
betrschtilcher Stromungs- goeschwindlgkelt ankommende Reaktlonsmischung
erfoIgt zweckmABig schnell unter gutbr Durchmischung, belspiolswelse Indem
durch Verengung des Durchtrittsquerschnitts die Str8mungsgeschwindlgkeit
der Zu- s6  satzstoffe erh8ht wird. Geeignet sind Insbesondere Dfsen, die
den Zusatzstoff in feae Tr8pfohen vertellen. Die'Einstr8mungsrichtung des
Zusatzstoffes wird vorteilhaft so gewihit, dalB in der Reaktionsmischung
Tur- bulonzen entstehen, such kann sich die Ausbildung einer kreisfrmigen
Stromung senkrecht zur Stromungs- richtung der Reaktionsmischung gfnstig
auswirken, gegebenenfalis konnen statische Mischer oder Rfhrer 3    _r
EP 0 327 007 B1 Verwendung finden. 'Noben dem Zusatzetoff bezlehungsweble
den ZusatZffen konnen is I Vl.-Tell des eingesetzte, S0 enthaltenden
Gasgemisches 0,5 bis 3 Vol.-Telle von mindestens elnem Inertgas dem
Reaktlonsgemesch nach der Beendigung der Reaktlon mit S03, jedoch vor der
Trennung von flOssigem Reaktlonagemnsch und Gas, .   5   zugegeben werden.
Geeignet lnertgase sind belplelswelse Luft oder Stickstoff. Die Absoheldung
des 1,4- Dioxans wird hberdurch vielfach noch verbessert. Die Zugabe des
Inertgases erfoigt zwcknggig Ihnilch wie die Zugabe des Zueatzstoffes. In
elner bevorzugtbn Ausffhrungsform does erfindungsgemlien Verfahrens werden
auf 1 Gew.-Teil pro -        Stunde elngesetztes Alkanol- oder
Alkylphenol-Oxethylat 0,5 bis 100 Gew.-Teiie pro Stunde, vorzugsweiso 5 -
. wo  bb 50 Bew.-Telle pro Stunde, des nach der Umsetzung mit S03 und
Abtrennung des Gases erhaltenen flOs- elgen Reaktlonsgemlsches gekfihit,
din oder mehrere der welter oben genannten Zusatzstoffe In den ebenfalls
welter oben angegebenen Mengen, bezogen auf elngesetztes Alkanol-
beziehungswelse Alkylphenol-Oxethy- lat. zugegeben, zurfickgeffihrt und dem
Reaktlonhgemisch, bestshend aus Flfissigkelt und Gas, nach der Beendigung
der Umsetzung mit S03 wieder beigemischt -   s       Es bst zu
berfickslchtigen, daB bel derAbscheldung des Gases von dem flOssigen
Reaktlonsgemisch nicht 'allerZusatzetoffgasformig zusammen mit 1,4-Dioxan
abgeffhrtwird, sondern slch zwischen abgeffhrtem Zu- ;  --- -   ~satstoff
und In der Reaktionsmischung verbilebenem Zusatzstoff ein Glelchgewlcht
sinstellt, das unter ande- rem von der Temperatur und dem Druck wahrend der
Abscheldung abhlngig Ist. Die Im flOssigen Reaktlonsgemlsch verbleibende
Menge des Zusatzstoffs wird zweokmailg nach Elnstellung des Glelchge- 20
wichts bestimmt und, wenn es sich um Wasser handelt, bel der Wassermenge,
die bel der Neutralbsation zu- geselzt wird, berfickslchtigt. Der
Zusatzstoff kann der gekfihiten rfickgeffhrten Flfissigkoit auf
verschledene Welse zugemischt werden, belspldlsweise durch Einstrdmenlassen
und anschilelendes Ffhren Ober elnen statisohen Mischer, durch Elnrfihren
oder durch EIndfisen. Wenn nach dem Anfahren der Reaktbon mit SOs die Menge
der erzeugten Reaktlonsmischung nach der 25  Abscheldung des Gases die zur
RdckfiOhrung der gekfihiten lfiOssigket ben6tigte Menge zu fiberstelgen be-
- * -    ginnt, wird mit derAbfuhrung sines Teils des ffissigen
Reaktlonsgemisches und dessen Neutralsation mit den welter oben
beschriebenen wdrlgen Alkallen begonnen. ., --      Die mittiere
Verwelizelt von der Zugabe des Zusatzstoffes bezlehungswelse der
Zusatzstoffe zum Reak- *.44 ^   tionegemisch bis zurAbffhrung desflflasigen
Reaktionsgemisches zur Neutrallsatfon solte 60 Minutn nicht . so
Oberstelgen, da das noch nicht neutralbsierte Reaktlonsgemisch zur Bildung
von Nebenprodukton nelgt. Vor- D. . :. .   zugswelee betragt die genannto
mitflere Verwelizelt i bis 30 und Insbesondere 2 bis 15 Mlnuten. Dies lst
vor allem bel der Arbeltswelse mit rfckgefohrtsm,gekfihltem
Reaktionsgemisch zu beachten. Wle berelts oben erwahnt, soil die Temperatur
bel der Trennung des flssigen Reaktionsgemisches und des Gases 20 bie 60 OC
betragen, die Trennung kann bel elnem Druck von circa 10 bis circa 120 kPa
erfolgen. -    3   Drucke unter 10 kPa sind prinziplell m5glich und fOr
Abscheidung von 1,4-Dioxan auch gfnstig, Jedoch bedin- 



gen ale Im aligemeinen eonen durch die zusgtzilche Wlrkung nicht mehr zu
rechtfertlgenden hoheron apparm- . -- . .......tiven Aufwand, Drucke Ober
120 kPa bringen kelne Verbesserung, vorzugswele wird bel normalen
Atmospharendruck gearbeitet. Das vom flOssigen Reaktionsgemisch abgetrennte
Gas enthilt neben den zur Mischung mit SO8 verwen- -:  - xa  deten
Inertgasen Dimpfe des Zusattoffs beziehungsweie derZusatzetoffe und des
1,4-Dioxans. Im allge- i.-e-. ~mehnen lohnt sine Wiedergowinnung des
1,4-Dhxans wle auch der Zusatzstoffe nicht, dlese worcen zweckmiBlg,
beispidlsweise mit Wasserausgewaschen und das Restgas In die Atmosphire
abgegeben, wfh- F           rend dms Waschwasser elner biologhschen Kifrung
zugeffhrt wird. Falls n-Heptan verwendet wird, kann dms Gas elner
Veobrennung zugeflhrt werden. m-:-- -     Wle berelts oben aufgeffhrt,
ermoglicht es dms erfindungagemaIs Verfahren mit verglelchswelse gerln- gem
apparativen Aufwand und geringen zusatzllchen Kosten den 1
,4-Dboxan-Gehalt, dermit S03 umgesetzten fifissigen Aikanoi-
beziehungswebse Aikylphonol-Oxethylate deutich herabzusetzen, so daB die
Umsetzungs- - -  .~    produktb nach der Oiblichen Neutralisation oft ohne
weltere Nachbehandlung oder zumindest mit wesentich herabgesetztem
Nachbehandlungsaufwand verwendet werden konnen. Jls    i650
Nachfolgende Belsplele sollen die Erfindung naher erlautern:
-Verglelchsversuch A . In ehnem Fallfllmremk    anota hi   Wlfe Quenchtn
*erden I   G iepro Stundo dines Fet- ; ---talkohol-Oxethylats; das lm
Mlttotzwei ;4iiH2CH2O-Gruppes enthilt, sine OIH'iail vot 195, sine
Molrnasse von'288 und elne C-Kettenvertellung des Fettalkohols vo Co =
circa I %; C '2 c 54 i   %, Cj4 -44 i3 % und C1. = circa 1 % aufwelst, mit
283 Gew.-Tellon pro Stunde SOi In Form diner 2,2 Vol.-% SO3 enthaltenden
Mis- chung mit Luft zur Reaktion gebracht. Auf I md OH-Gruppen Im
Fettalkohol-Oxthyiat werden 0,98 mol S03 4    Bet: EP0327007B1 eingesetzt.
Des den Quenchraum verlassende SchwefeislurehalbesterLuftgemisch wird In
elnen Zyidon ge- ;: -    f8rdert und dort bei einer Temperatur von 35 C
unter normalem Atmosphirendruck in Gas und Fifissigkelt getrennt. Wenn sich
Im Zyklon circa 230 Gew.-Teile Flfissigkelt angesammeilt haben, wird diese
Flussigkeit Ober einen K(ihler zurfck in den Quenchraum des
Falifilmreaktors gepumpt und dort durch schnelles Einstr6men- 5   lessen
Intensiv mit dem aus dem Falifilmreaktor zuflieSenden Reaktlonegenisch
durchmischt. Aus dem Fils- sigkeitskrelslauf werden unter Konstanthaltung
der 230 Gew.-Telle Inhait des Hydrozyidons 1 324 Gew.-Teile pro Stunde, Im
wesentiichen Schweleslaurhalbester enthaltende Filsslgkelt, die elsn
Saurezahl von 149,7 (theoretische Saurezahl 152,8) aufweist, abgezogen und
der Neutrailsation zugeflihrt. Die mittere Verwelizelt der Im wesenflichen
Schwefelsaurehalbester enthaltenden Flilssgkeit zwlschen der Beendigung der
Reaktion : 7'   .10   mit 80 und der Neutralisation betragt 15 Minuten. Bel
der Neutrallsation wird die Im wesentiichen Schwefel- saurehalbester
enthaltende Flifssigkeit mit 218 Gew.-Tellen pro Stunde elner wAiIrigen
Natronlauge, die 50 Gew.-% NaOH enthllt,unterZumischung von 417 Gew.-Teien
pro StundeWasserneutralisiert. Es wird so elne wasserhaitige Paste
erhalten, die 70 Gew.-%, bezogen auf die Paste, Ethersuifat enthait. Von
dieser Paste wird der Gehalt an 1,4-Dioxan zu 0,0076 Gew.-%, bezogen auf
100 % Ethersulfat,ermittet. - Von der Im we- ie sentilchen
Schwefelseurehaibester enthaltenden gekflhiten Fifssigkelt werden 35 000
Gew.-Teile pro Stunde zurfickgeffihrt und in den Quenchraumn nach dem
Fallfilmreaktor eingeieitet, das sind 33,8 Gew.-Teile pro Stunde
rflckgeffhrt Flfissigkelt Jo I Gew.-Tell pro Stunde elngesetztes
Fettalkohol-Oxethyiat. Belspiel I 20 Eswirdverfahren wie im
Vergielchsversuch Aangegeben, jedoch werden derzurOckgOffhrtn, im wesent-
lichen Schwefelslurehalbester enthaltenden Fflussigkelt nach der KiUhlung
und nach der Abffihrung des Tells, der zur Neutralbsation geht,3 Gew.-Telle
pro Stunde, des sind 0,29 Gew.-% Wasser, bezogen auf elngesetztes
Fettaikohol-Oxethylat, zugesetzt und nachfobigend In elnem statischen
Mischer intensiv durchmischt. Die Tem- 25  peratur bei derTrennung von
Fillssigkeit und Gas betragt wiederum 35 Cunternormalem Atmosphirendruck.
Nach Einstellung des Gloichgewichtes werden in der Im wesentiichen
Schwefelsaurehalbester enthaltenden Flflssigkeit, die den Zykion verlIat,
0,17 Gew.-% Wasser festgestellt. Um eine entsprechende Menge wird das -
bel der Neutralbsation zugesetzte Wasser gekfirzt. In der so erhaltenen 70
Gew.-% Ethersulfat enthaitnden 



Paste wird eln Gehalt an 1,4-Dboxan von 0,0034 Gew.-%, bezogen auf 100 %
Ethersulfat, festgestellt. 30 ites--  ~     Beispbol 2 Es wird verfahren
wie in Belsplel 1, Jedoch werden ansteile von 3 Gew.-Tele pro Stunde 12
Gew.-Teile pro Stunde Wasser, das sind 1,2 Gew.-%, bezogen auf elngesetztes
Fettaikohol-Oxethylat, In den Kreblsauf der 836  gekfhiten, im wesentlichen
Schwefeledurehaibester enthadtenden FlOssigkolt eingespelst. Der Gehadt der
70 gew.%lgen warigen Ethersulfatpaste an 1,4-Dioxan betragt 0,0019 Gew.-%,
bezogen auf 100 % Ethersulfat. ^ *    Vergleichsversuch B 40     In elnem
Fallfilmreaktor mit anschliegendem Quenchraum werden 811 Gew.-Telle pro
Stunde elnes Fet- talkohol-Oxethylates, des im Mittel 2 -CH2CH20-Gruppen
enthilt, sine OH-Zahl von 201,8, elne Molmasse von 278 und elne
C-Kettenvertflung des Fettalkohols von C1O = circa 1,5 %; C12 = 71  3 %; C
14 = 26 t 3 % und Ci = 1,5 % aufwelst, mit 226,4 Gew.-Teilen pro Stunde S03
In Form einer 1,8 Vol.-% SO3 enthaltenden Mis- chung mit Luft zur Reaktion
gebracht. Auf I mol OH-Gruppen Im Fettalkohol-Oxethyiat werden 0,97 mol S03
45  eingesetzt. Das den Quenchraum verlassende
Schwefelosurehalbister/Luftgemisch wird In einen Zykion ge- ffrdert und
dort bei elner Temperatur von 35 oC unter normalem Atmospharendruck in Gas
und FlOssigkelt getrennt. Wenn sich im Zykion circa 10 Gew.-Telle
Filssigkeit angesammelt haben, wird diese FlOssigkelt Ober elnen IKGhler
zurrick In den Quenchraum des Failfilmreaktors gepumpt und dort durch
schnelles Einstr8men- lassen intonsiv mit dem aus dem Fallfiimreaktor
zufilieenden Reaktionsgemisch durchmischt. Aus dem Fl0s- -o
sigkeltskrelsiauf warden unter Konstanthaltung der 10 Gew.-Telle Inhalt des
Hydrozyldons 1 035 Gew.-Teile pro Stunde, Im wesentiichen
Schwefelslurehalbester enthaltendie FI3sslgkeit, die elne Saurezahl von
152,0 aufweist, abgezogen und der Neutrallsation zugeffihrt. Die mitliere
Verweilzelt der im wesentlichen Schwefelsaurehalbester enthaltenden
FlOssigkelt zwlschen der Beendigung der Reakilon mit SO3 und der
Neutralisation betragt 5 Minuten. Bel der Neutralisation wird die -s   Im
wesentiichen Schwefelsaurehalbester enthaltende FifIsslgkeit mit 227
Gew.-Tellen pro Stunde elner wairI- gen Natronlauge, die 50 Gew.-% NaOH
enthalt, unter Zumischung von 2 680 Gew.-Teilen Wasser pro Stunde
neutralisiert. Es wird esne wilrige L6sung erhaiten, dle 28 Gew.-%, bezogen
auf die wAlrige L6sung, Ether- sulfat enthalt. Von dieserwalrigen Lsung
wird der Gehalt an 1 ,4-Dioxan zu 0,0083 Gew.-%, bezogen auf 100 5    EP 0
327 007 B1 % Ethersulfat, ermittelt. - Von der im wesentilchoh
SchwefelsAurehalbester enthaltnden gekihlten Fflasigskelt *r,:-:: - werden
35 000 Gew.-Telle pro Stunde zuruckgeffihrt und in den Quenchraum nach dem
Fallfilmreaktor singe- leiet, das sind 43,1 Gew.-Telle pro Stunde
rfckgeffhrte Flfissigkeltje 1 Gew.-Teii pro Stunde ehngesetztes Fet-
taikohol-Oxethylat. _; ...   .. ... ei~eiple! 3 --:      Es wird verfahren
wle In Vergieichsversuch B angegeben, jedoch werden der zurickgeffihrten,Im
wesent- lichen Schwelfelslurehalbester enthaltenden Flfisslgkeit nach der
(iGhlung und nach der Abflihrung des tO  Tellsider zur Neutralisation geht,
15 Gew.-Telle pro Stunde Wasser, das sind 1,85 Gew.-%, bezogen suf ein- -
:    .gesetztes Fettalkohol-Oxethylat, zugesetzt und nachfolgend In elnem
statlechen Mischer Intensiv durchmischt. Die Temperatur bel derTrennung von
Flfissigkelt und Gas betrlgtwlederum 35 oc unter normalemAtnosphl-
rendruck. Nach Elnstellung des Glelchgewichts werden In der Im wesentlichen
Schwefelsaurehalbester enthal- ;-   btenden FlUssigkolt, die den ZykIon
verlaft, 0,7 Gew.-% Wasser festgestelt. Um sine entsprechende Menge i5
wird das bel der Neutralsation zugesetzbt Wasser gekdrzt. In der so
erhalbtnen, 28 Gew.-% Ethersulfat en- thaltenden .Losung wird eln Gehaltan
1 ,4-Dioxan von 0,0017 Gew.-%, bezogen auf 100 % Ethersulfat, festges-
Verglelbhaversuch C -20 -Es wird verfahren wie in Vergieichsversuch B, mit
fbigenden Unterschleden: -- ^     Es werden 955 Gew.-Telle pro Stunde eines
Fettalkohol-Oxethylates, das Im Mittel 3 -CH2CH2O-Gruppen en- * : f -
thalt, eis OH-Zahl von 173, ene Molmasse von 324 und oene
G-Kettenvertellung des Fettalkohols von C 10= circa I %; C12 = 54  4 %; C14
= 44 * 3 % und C1i = circa 1 %, mit 228,4 Gew.-Teilen pro Stunde S0a In
Form 25  einer 1,8 Vol.-% S03 enthaltenden Mischung mit Luft zur Reaktion
gebracht. Auf I mol OH-Gruppen Im Fet- 



talkohol-Oxethylat werden 0,97 mol S03 elngesetzt. Zur Neutralisation des
Schwefeislurehalbesters werden 227 Gew.-Telle pro Stunde einerwadrigen
Natronlauge, die 50 Gew.-% NaOH enthalt,und 373 Gew.-Telle pro Stunde
Wasser verwendet. Die so erhaltene wassorhaltige Ethersulfatpaste hat elnen
Gehalt von 1 ,4-Dioxan von 0,0167 Gew.-%, bezogen auf 100 % Ethersulfat. -
Wie Im Verglelchsversuch B werden von der Im wesent- ,,, , :;30.. lichen
Schwefeisaurehalbesberenthalbenen gek~hlben Fi~ssigkelt 35 000 Gow.-Telle
pro Stunde zur~ckgefijhrt und In den Quenchraum nach dem
Failfflmreaktoreingeleitet, das sind 38,6 Gew.-Teile pro
StunderfIckgeffhrte Flssigkelt je I Gew.-Teil pro Stunde eingesetezbs
Fettalkohol-Oxethylat. ,_     ; 7   .ieisple! 4 36 Es wird verfahren wie In
Verglebchsversuch C angogeben; Jedoch werden derzurfckgeffhrtsn, Im wesont-
*49   lichen Schwfelsaurehalbester onthaltenden Fi0ssigkeit nach der
Kahlung und nach der Abffhrung des . -*   -Tailsider zur Neutralisation
geht, 10 Gew.-Telle pro Stunds, das sind 1,05 Gew.-% Wassor, bezogen auf
ein- gesetztes Fettalkohol-Oxethylat,zugesetzt und nachfoigend In elnem
statischen Mischer Intensiv durchmischt. 40  Die Temperatur bet der
Trennung von Filssigkelt und Gas betragt 35 QC unter normalem
Atmospharendruck. Nach Einstellung des Gleichgewichtes worden In der Im
wosontlichen Schwofeisgurehalbester enthalbtnden : ~~Fl~ssigkelt; dbe den
Zyklon verIal~t, 0,45 Gew.-% Wasserfestgestellt. In der nach der
Noutrallsatlon erhalbenen wAlfrigen Ethersulfatpastb wird sin Gehalt an 1
,4-Dloxan von 0,0066 Gew.-%, bezogen auf 100 % Ethersulfat, -:
o~~~~rmftltt. '-     ~~46 &  s::'-  ' Verglelcheversuch D iEs wird
verfahren wle in Verglelchsversuch C beschrieben,Jedoch wird das SO3 als
3,8vol.%Ige Mlschung mit Luft olngesekzt. Das aus dem Reaktorsystem
austrotende, im wesentilichen Schwefelsurehalbester en- Mr -    ;  60
thaltende Flflssigkeitsgasgemisch wird in elnam Zylion getrennItund 70 000
Ga*,Teiio pro Stunde, das sind 73,3 Gew.-Teile pro Stunde joA - Gow.4tai 0m
Sthunde eflrgesetites AikohoI-Oxetthat;cder vom Gas bafreten, im
wesentilhen Schweflsiaurehalbestirentialtenden FlIssigkeit berelhen
KUHierin den nach denn Reaktor angoordneten Quenchraum zurCickgef~hrt.:Die
mittlere Vatwelizelt deroln wesentichen Schwefelsaurehalbes- t-r
enthaltenden FlfIssigkeftzwischen der Behndiguog der Reaktlon mit 803
und-der Neutrallsation betragt 5 aw   Minuten. Die Temperatur bet
dorTrenrlhng der Flossigkeltvon dem Gas Itegt bod 30 C. Es werden 1 190
Gew.- Teile pro Stunde der im weventlichen SchwafelsAurehalbester
enthaltenden Fldsstgkeit abgeflfhrt und mit 227 Gew.-Tellen pro Stunde
elner walrigen,50 Gew.-% NaOH enthaltenden Natronlauge und 373 Gew.-Tellen
pro _Sthnde Wasser, neutral isiert. Derh1, Dioxangehaltdernach
derNeutralbafton erhaltenen Ethersulfatpastb be- 6    .t ....:.:.:;...; .
... ..                                        EP 0 327 007 B1 *****
tragt 0,0123 Gew.-%, bezogen auf 100 % Ethersulfat. t,!'ipiel 5 iu:6 Eu
wird verfahren wie in Vergleichsversuch D angegeben, jedoch werden
derzurfickgsiefhrten, ir wesent- lichen Schwefelslurehalbester enthaltenden
Flfssigkelt nach der KIOhlung und nach der Abffihrung des Tells,
derzurNeutrallbation geht, 10 Gew.-Telle pro Stunde, das sind 1,04 Gew.-%
Wasser, bezogen auf eingesetztes Fettalkohol-Oxethylat, zugesetzt und
nachfolgend in elnem statlachen Mischer Intensiv durchmischt. Die Tern-
peratur bel der Trennung von Fliusigkelt und Gas betragt 30 C untbr
normalem AtmosphArendrucke Nach Elns- 10  tellung des Glechgewichtes warden
In der Im wesentlichen Schwefeisaurehalbester enthaltenden Flfssigkelt, die
den Zyidon verliat 0,9 Gow.-% Wasser festgesteilt. Um sine entsprechende
Mange wird das bel der Neu- trallsatlon zugesetzte Wasser gekOrzt. In der
so erhaltenen Ethersulfatpastb wird aln Gehalt an 1,4-Dioxan von *    . .
0,0023 Gaw.-%, bezogen auf 100 % Ethersulfat, festgestellt. 15.
Verglelchsversuch E :  _, ,.,.,,,, Es wird verfahren wie In
Verglelohsversuch A, jedoch warden von der Im wesentichen Schwofeaisurehal-
besterenthaltendengekfihiten Flissigkoit20000Gew.-Telle pro
Stundezurfickgefiihrtund In den Quenchraum * ~ ::   nach darn
Fallfillmreaktor eingleitst, das sind 19,3 Gew.-Telle rfickgeffhrte
F1fiss1gkeit js 1 Gew.-Tell einge- .20  setztbs Fettalkohol-Oxethylat. Die
Temperatur bel der Trennung von Flissigkelt und Gas betragt 30 C unter
normalem Atmosphirendruck. Die Neutralsathon erfolgt wie In
Verglelchaversuch A beschrleben. Es wird so 



sine wasserhaltige Paste erhalten, die 7OGew.-%, bezogen aufdle Paste,
Ethersulfatenthalt. Von dieserPastb ;        wird der Gehalt an 1,4-Dioxan
zu 0,0050 Gew.-%, bezogen auf 100 % Ethersulfat, ermitteit. 25   Beispbal 6
Es wird verfahren wie In Varglebchsversuch E angegeben, Jedoch warden der
zurfickgsffhrten, im wesent- t  .            lichen Schweisiurehalbester
enthaltanden Flssigkelt Oiber eine DWse 19,5 Gew.-Teiie pro Stunde, das
sind 1,9 Gew.-% Wasser, bezogen auf eingesetztes Fettalkohol-Oxethylat,
zugesetzt und nachfoigend In einarn ate- - 30  ftschen Mischer Intensiv
durchmischt. Die Temperatur bel der Trennung von FifsoIgkelt und Gas
betragt wiAe- derum 30 PC unter normalem Atmospharendruck. Nach Elnsteilung
des Gleichgewichtes werden In der Im - - weqernUichsn
Schwefelsflurehalbester enthaitenden Flfissigkelt, die den Zykion veriflst
0,7 Gew.-% Wasser -  - festgestebit. Urn eha entaprechende Menge wird das
bel der Neutralisation zugesetzte Wasser gekfirzt. In der X ;:>7: i . ~
so erhaitbnen Ethersulfatpaste wird sin Gehalt an 1,4-Dioxin von 0,0008
Gew.-%, bezogen aidf 100 % Ether- .S~r=--    3s -sulfat- festestellt. -:
Patentansprfche 4o  1. Verfahren zur Hersteilung sulatlerter Alkanol- oder
Aikylphanol-Oxethylatei wobel mindestens sin flus- siges Alkanol-Oxethylat,
das B bbs 22 C-Atome im Aikanolrest enthilt, oder mindestens sin
Alkyiphenol- .... .          Oxethylat, das 1 bis 3 Aikyigruppen und
Insgesamrt 8 bis 18 C-Atorne In den Aikylgruppen enthilt, mit sinern
Gasgemisch, das neben mindestens elnern Inertgas I bis 8 Vol.-%, bezogen
auf des Gasgemisch, * ---     gasf8rmiges SO3 enthalt, im Verhaltnis von
0,9 bis I mol S03 js I mol OH-Gruppen Im Alkanol- oder Al- 46
kyiphenol-Oxethylat unter Kfhlung In Kontakt gebrachtwird, nach Beendigung
der Reaktion das flssige Reaktionsgemisch und das Gas voneinander getrennt
warden und das flissige Reaktlonsgemisch mit wi- Brigern Aikalihydroxid,
Magneslumbydroxid, Ammoniumhydroxid oder substitulertern Ammronlumhydroxid
neutrallisert wird, dadurch gekennzeichnet, daS dern Reaktonsgemisch nach
Beendigung der Reaktlon mit S03, jedoch vor der Trennung von flssigern
Reaktlonsgemisch und Gas 0,1 bis 5 Gew.-%, bezogen so      auf eingesetzts
Aikanol- oderAikyiphenol-Oxethylat, von mindestens einer derfoigenden
Verbindungen: Wasser, Ethanol, Propanoi-1, Propanol-2, n-Heptan zugemischt
warden, die mittlere Verwelizelt des *;         .Reaktionsgemisches von der
Zugabe mindestens elner der genannten VerbIndungen bis zur Abflhrung :    ~
des flssigen Reaktionsgernisches zur Neutralisation 80 MInuten nicht
bearschreltet und die Temperatur *      ~     bel der Trennung von
F10ssbgkeit und Gas 20 bis 80 0C betrlgt. 55 2. Verfahren nach Anspruch I j
wobel auf I Gew.-Tell pro Stunde eingesetztes Aikanol- oder AMkyiphenol-
Oxethylat 0,5 bis 100 G6w.-Telle pro Stunde des nach der Umsetzung mit S03
und Abtrennung des Gases :            a erhaltenen flfissigen
Reaktionsgemisches gekOhit, zurfickgeffhrtund dern Reaktionsgernisch,
bestshend 7    EP 0 327 007 BI aus FiRssigkelt und Gas, nach Beendigung der
Reaktion mit S03 zugesetzt worden, dadurch gekennzoi- chnet, dai diesom
zurrlckggf0hrten flfissigen Reaktionsgemisch mindestens sine der in
Anspruch I ge- nanntbn Verbindungen zugemischt wird. s   3. Verfahren nach
Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dalR als zugomischte Verbindung
Wasser elngesetzt wird. 4. Verfahren nach einem oder mehreren der Ansprache
1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dal 0,2 bis 2 Gew.- %, bezogen auf
eingesetztes Aikanol- odor Alkylphenol-Oxethylat, von mindestens einer der
in Anspruch 10      I genannten Varbindungen dem Reaktlonsgemisch
zugesetztwarden. 5. Verfahren nach elnem odermehrerenderAnsprOche 1 bis4,
dadurch gekennzelchnet, daB die Temperatur bei der Trennung von flissigem
Reaktionsgemisch und Gas 25 big 45 C betrigt. 6. Verfahren nach oinem odor
mehreren der Ansprflche I bis 5, dadurch gekennzelchnet, dall mindestens 15
sin Aikanol-Oxethylat eingesekzt wird, das Im Aikanoltell 8 bis 18 C-Atome
enthalt. 7. Verfahren nach oinem oder mehreren der Ansprfilche I bba 5,
dadurch gekennzeichnet, daB mindestens sin Alkanol- odor
Alkyiphenol-Oxethylat verwendet wird, das I bis 6 -CH2CiH120-Gruppen
enthalt. 20  8. Verfahren nach einem oder mehreren der Ansprrlche I bio 7,
dadurch gekonnzelchnet, dalt sin Gasge- misch verwondet wird, das 1,5 bis 5
Vol.-%, bezogon auf das Gasgemisch, gasfOrmiges S03 enthilt. 9. Verfahren
nach einem odor mehreron der Ansprfche I bis 8, dadurch gekennzoichnst,
dalB die mittlere 



Vorwolizelt von der Zugabe der in Anspruch I genanntbn Verbindungen zum
Reaktionagermsch bis zur 25      Noutrallsation I bis 30 Mlnuten betragt.
10. Verfahren nach einem odor mohreren derAnsprilche I bis9, dadurch
gekennzelchnet, daiJe sin Vol.-Tell dos eingesetzten, S03 enthaltenden
Gasgemisches 0,5 bia 3 Vol.-Tolle von mindostens elnem Inortgas dem
Reaktionsgemisch nach Beendigung der Roaktion mit SO3, jedoch vor der
Trennung von flssigem Reaktionsgemisch und Gas, zugegeben warden. Claims 1.
A process for the preparation of sulfated alkanol oxethylates or
alkylphenol oxethylates, In which at least -  one liquid alkanol oxethylate
having 6 to 22 C-atoms In Its alkanol residue or at least one alkyiphenol
oxethylabt having I to 3 alkyl groups and a total of 8 to 18 C-atoms In Its
alkyl groups is brought Into contact, with cooling, with a gas mixture
which contains In addition to at least one Inert gas, I to 8 % by volume,
relative to the gas mixture, of gaseous S03, in the ratio of 0.9 to 1 mol
of S03 per mol of OH groups in the 40      alkanol oxethylate or
alkylphenol oxethylate, after completion of the reaction the liquid
reaction mixture and the gas are separated from one another and the liquid
reaction mixture Is neutralized using aqueous alkali metal hydroxide,
magnesium hydroxide, ammonium hydroxide or substituted ammonium hydroxide,
characterized by admixing 0.1 to 5 % by weight, relative to the alkanol
oxethylate or alkylphenol oxethylate employed, of at least one of the
following compounds: water, ethanol, 1-propanol, 2-propanol or n-heptane 45
to the reaction mixture after completion of the reaction with 803, but
before the separation of liquid reaction mixture and gas, the mean
residence time of the reaction mixture from the addition of at least one of
the said compounds until the removal of the liquid reaction mixture for
neutralization not exceeding 60 minutes and the temperature during the
separation of liquid and gas being 20 to 60 CC. 2. The process as claimed
In claim 1, in which 0.5 to 100 parts by weight per hour of the liquid
reaction mixture obtained after reaction with 803 and separation of the gas
to I part by weight per hour of the alkanol oxethylate or alkylphenol
oxethylate employed are cooled, recycled and added to the reaction mixture
consisting of liquid and gas after completion of the reaction with SO3,
wherein at least one of the compounds mentioned in claim 1 is admixed to
this recycled liquid reaction mixture. 55 3. The process as claimed In
claim 1 or 2, wherein water Is employed as the admixed compound. 4. The
process as claimed in one or more of claims Ito 3, wherein 0.2 to 2 % by
weight relative to the alkanol    EP 0 327 007 B1        I *c       1
1111 aus Flflssigkeit und Gas, nach Beendigung der Reaktion mit 803
zugesetzt werden, dadurch gekennzei- chnet, dag diesem zurickgefshrten
fiflssigen Reaktionsgemisch mindestens eine der in Anspruch I go- nannten
Verbindungen zugemischt wird. ._ -!     6   3. Verfahren nach Anspruch 1
oder 2, dadurch gekennzeichnet, daBl als zugemlschts Verbindung Wasser
eingesetzt wird. 4. Verfahren nach ednem oder mehreren derAnsprflche 1 bis
3, dadurch gekennzeichnet, dall 0,2 bis 2 Gew.- %, bezogen auf eingesetztes
Alkanol- oderAikyphenoi-Oxethylat, von mindestens elnerder In Anspruch *
10   1 genannten Verbindungen dem Reaktionsgemisch zugesetzt werden. 5.
Verfahren nach einemodermehreren derAnspriche 1 bls4, dadurch
gekennzelchnet, da dieTemperatur bei der Trennung von flfissigem
Reaktionsgemlsch und Gas 25 bis 45 C betragt. 6. Verfahren nach einem oder
mehreren der Ansprilche I bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB mindestens *6
gein AMkanol-Oxethylat elngesetzt wird, das Im Aikanoiteil 8 bis 18 C-Atome
enthalt. 7. Verfahren nach elnem odor mehreren der Anspr0lche 1 bih 5,
dadurch gskennzeichnet, daB mindestens ein Aikanol- oder
Alkyiphenol-Oxethylat verwendet wird, des I big 6 -CH2CH2O-Gruppen enthait.
;~  4 20  8. Verfahren nach elnem oder mehreren der Anspriche 1 bis 7,
dadurch gekennzelchnet, dag ein Gasge- misch verwendet wird, das 1,5 bis 5
Vol.-%, bezogen auf das Gasgemisch, gasfarmiges S03 enthilt. 9.  Verfahren
nach elnem odor mehreren der Ansprfiche I bis 8, dadurch gekennzelchnot,
dag die mittlere Verwelizeit von der Zugabe der In Anspruch I genannten
Verbindungen zum Reaktlonsgemisch bis zur *   25      Neutrallsatlon I bis
30 Minuten betragt. 10. Verfahren nach einem odor mehreren der AnsprLiche I
bis 9, dadurch gekennzebihnet, dalije eln Vol.-Teil des eingesetzten, SO$
enthaitenden Gasgemiaches 0,5 bis 3 Vol.-Telle von mindestens elnem
Inertgas *           dem Reaktionsgemisch nach Beendigung der Reaktron mt
S03, jedoch vor der Trennung von flossigem 



*  -  r  30 -  Reaktionsgemisch und Gas, zugegeben werden. Claims 1. A
process for the preparation of sulfated alkanol oxethylates or alkylphenol
oxethylates, in which at least one liquid aikanol oxethylate having 6 to 22
C-atoms in its alkanol residue or at least one alkylphenol oxethylate
having 1 to 3 alkyl groups and a total of 8 to 18 C-atoms in its alkyl
groups Is brought into contact, with cooling, with a gas mixture which
contains in addition to at least one Inert gas, I to 8 % by volume,
relative to the gas mixture, of gaseous [err], in the ratio of 0.9 to 1 mol
of [err] per mol of OH groups in the 40  alkanol oxethylate or alkylphenol
oxethylate, after completion of the reaction the liquid reaction mixture
and the gas are separated from one another and the liquid reaction mixture
Is neutralized using aqueous alkali metal hydroxide, magnesium hydroxide,
ammonium hydroxide or substituted ammonium hydroxide, characterized by
admixing 0.1 to 5 % by weight, relative to the alkanol oxethylate or
alkylphenol oxethylate employed, of at least one of the following
compounds: water, ethanol, 1 -propanol, 2-propanol or n-heptane 45      to
the reaction mixture after completion of the reaction with [err], but
before the separation of liquid reaction mixture and gas, the mean
residence time of the reaction mixture from the addition of at least one of
the said compounds until the removal of the liquid reaction mixture for
neutralization not exceeding 60 minutes and the temperature during the
separation of liquid and gas being 20 to [err]. 2. The process as claimed
in claim 1, In which 0.5 to 100 parts byweight perhourof the liquid
reaction mixture obtained after reaction with [err] and separation of the
gas to 1 part by weight per hour of the alkanol oxethylate or alkylphenol
oxethylate employed are cooled, recycled and added to the reaction mixture
consisting of liquid and gas after completion of the reaction with 803,
wherein at least one of the compounds mentioned in claim 1 is admixed to
this recycled liquid reaction mixture. 55  3. The process as claimed in
claim 1 or 2, wherein water is employed as the admixed compound. 4.  The
process as claimed in one or more of claims 1 to 3, wherein 0.2 to 2 % by
weight relative to the alkanol    EP 0 327 007 B1 oxethylate or alkylphenol
oxethylate employed, of at least one of the compounds mentioned in claim 1
are added to the reaction mixture. 5.  The process as claimed In one or
more of claims 1 to 4, wherein the temperature in the separation of liquid
reaction mixture and gas is 25 to 45C. 6.  The process as claimed in one or
more of claims 1 to 5, wherein at least one alkanol oxethylate is employed
which contains 8 to 18 carbon atoms in the alkanol moiety. 7. The process
as claimed in one or more of claims 1 to 5, wherein at least one alkanol
oxethylate or alkylphenol oxethylate which contains 1 to 6 [err] groups is
used. 8. The process as claimed In one or more of claims 1 to 7, wherein a
gas mixture is used which contains 1.5 to 5 % by volume, relative to the
gas mixture, of gaseous [err]. 15  9. The process as claimed in one ormore
of claims 1 to 8, wherein the mean residence time from the addition of the
compounds mentioned in claim 1 to the reaction mixture until neutralization
Is I to 30 minutes. 10. The process as claimed in one or more of claims 1
to 9, wherein 0.5 to 3 parts by volume of at least one inert gas are added
to the reaction mixture per part by volume of the [err]-containing gas
mixture employed, 20      after completion of the reaction with [err], but
before the separation of liquid reaction mixture and gas. Rovendloations 25
1.  Procede pour preparer des oxyethylats sulfatis d'alcanols ou
d'alkyl-ph6nois salon loquel on met en contact, tout en refroldissant, au
molns un oxyethylat d'alcanol liqulde contenant de 6 A 22 atomes de carbone
dans le radical d'alcanol, ou au molns un oxyethylat d'alkyl-phenoi
contenant de I a 3 radlcaux *      ~       alkyles et au total de 8 A 18
atomes de carbons dane lee radicaux alkyles, avec un m6lange gazeux qui, en
plus d'au moins un gaz Inerte, contient de I & 8% en volume, par rapport au
melange gazeux, de S03 -3      gazeux, dane un rapport de 0,9 a I mol de
SOs par mole de radicaux OH dans l'oxyethyiat d'alcanol ou d'alkyl-phenol,
puls, la reaction termindej on separe i'un de l'autre Le melange
reactlonnel liqulde et Is gaz et on neutralise Is melange r6actionnel
liquids avec un hydroxyde de metal alcalin, de l'hydroxyde de magneslum, de
l'hydroxyde d'ammonlum ou un hydroxyde d'ammonlum substitue aqueux, proodA
caracterise en ce qu'on ajoute au melange reactionnel, apres Ia fin de la
reaction avec SOa mals avant '5 .a s6parstion du melange reactlonnel
liqulds d'avec le gaz, deo 0,1 a 5% en polds, par rapport a I'oxyethyiat 



d'alcanol ou d'alkyl-ph6nol mis en jeu, d'au moins un des composis suivants
: eau, 6thanol, propanol-1, : *.        . propanol-2 et n-heptane, en ce
que  tetmps de sejour moyen du melange r6actionnl, allant de laddiflon d'au
moins un des cm    ed             reb ' datW -dy molaacfiohnoi. Ihulde g
aiur Ia 7         neutalloaton, hed~passo pas   fu    et noes;
d 40      et du gaz, eat comprise 6ntre 20 etlS
du i 2.  Procede sdlon la revendicaton 1 selon laquel, pour I partle on
polds par fieure te l'oxyethylat d'alcanol ou d'alkyl-phendi mis en Jeu, on
refioldit do 0,5 a 100 partes en pids par heure'du m6lange r6actionnel - .
..    . liquids obtenu apres la rdaction avec SOa et apres la sbparation du
gaz, on lee recycle et on les ajoutb au melange roactionnol constitud du
liquids et du gaz, apres la fin de la reactlon avec S03, ledit proced6
;tant caractorise en ce quion aJouts au moins un des composes citis a Ia
revendication 1 A ce mblange reactionnel liquids recycle. 3.  Procede solon
'une des revendications 1 et2 caracterIso en ce quon utilise l'eau comme
composb ajouto. . .... a 4.  Procode solon une ou plusleurs des
revendicatlohe I A 3, caracterise en ce qu'on ajoute au molange reactlonnel
de 0,2 a 2% en polds, par rapport A l'oxy6thylat d'alcanol
ou'd'alkyl-ph6nol mis en jeu, d'au molns un des composos cites A la
revendicathon 1. *  . 2   5.  Procede solon une ou piusieurs des
revendicatlons i a 4, caracterise en ce quo la temperature, lors de la
separation du melange reactionnel liquids et du gaz, ost comprise entre 25
et 45sC. 6. Procede solon une ou plusleurs des revendlcations 1 A 5,
caracteriso en ce qu'on utillse au moms un 9    MMMI a " ._, -  ; .
1~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ 1111111 111111 11111 11111 11 1111 EP 0 327
007B13 oxy6thylat d'alcandl dont la partle alcanol contlent de 8 A 18
atornes de carbone. 7..  Procede salon une ou plusloure des revendlcations
I A 5, caracterlse en ce qu'on utillse au mons un oxyethylat d'alcanol ou
d'alkyl-ph6nol contenant de 1 a 6 radlcaux -CH2CHiO-. -.  Proceds solon une
ou plusleurs des revendlcatlons 1  7, caractdris6 en as qu'on utillse un
m6lange . *.-.:     gazeux qul contlent de 15 a 5% en volume de SOa gazeux,
per rapport au melange gazeux. :  . :   B.  Pro6dde solon une ou pluleurs
des revendicatlons I A 8, caracterlse n ce que Is temps de sejour moyen
,!'' ' z 10       entro I'addition, au melange reactionnel, des composes
dtes A la revendlcation I et la neutrallsation est compris entre I et 30
minutes. 10. Proc6d6 solon une ou plusieurs des revendlications 1 a 9,
caracterise en ce quo, par partle on volume du * -- -. -    melango gazeux
contenant 80 mis on Jou, on ajouto au melange reactionnel de 0,5 3 parties
en volume d'au moms un gaz Inerte, apris la fin de la rsacthon avoc 809
mals avant la separation du meiange r;1f5   reactlonnel liquids et du gaz.
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