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Hste invento se refiere a un métbdo ¥ un
aparato para la obtencién de azufre de una solucidn
de este cuerpo en disulfuvro de carbono.

En los procedimientos anteriores para obtener
azufre partiendo de éoluciones del mismo en disulfuro
de carbono, se presentaba el problems de la precipitacidn
al concentrar la solucidén de azufre. Asi, a la presidn
atmosférica, unas solucidn de 60 a 65/ de azufre en
disulfuro de carbono presentaria la precipitacidn de

azufre.
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Un objeto de este invento es concentrar una
golucidn de azufre en disulfuro de carbono, sin que se
pregente la vrecipitacidén de azufre.

Otro objeto es el volatilizar completamente el

15. disulfuro de carbono de una solucidn de azufre en el
mismo, para obtener azufre praciicamente puro.

Otro objeto de este imvento es proporcionar un
método econdmico y conveniente para la produccidn de
azufre en masa, de elevada pureza.

20, Otro objeto es producir el azufre en masa en
forma de bloquesg.

Estos y otros objetos de este invento resultarén
nmas evidentes, sin dificultad, al leer la exposiciédn
degcriptiva sigulente, en combinzacion con los dibujos.

25, De acuerdo con esgte invento, el disulfuro de
carbono se evaporn de una solucidén de azufre an el mismo,
en condiciones criticas de presidn y temveratura vara
evitar la precipitacion de azufre durante la concentra-
cidén de la solucidén de este cuerpo, bvara obtener azufre

30. practicamente exento de disulfuro de carbono,.

De acuerdo tambiéﬁcon egte invento, se ha compro-
bado que i la evaporacion de disulfuro de carbono de
una solucidn de azufire en el mismo se realiza a una presidn
de 1,100 mm, de mercurio o superior, el producto contiene

35, 96% de azufre y en ningiun momento, durante la concentracion,
se observa preciplitacidon de azufre.

Ademds, cuanto méds elevada sea la temperatura
de ebullicion empleada, btanto menor resulta la cantidad
residual & disulfuro de carbono en el producto final.

40, Sin embargo, las temperaturas mds elevadas, DOr
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ejemplo 15920, producen soluciones altamente viscosas
que obstaculizan el proceso de vransmisidén de calor
desde los serpentines de vavor empleados en el caldeo
de la soluciodn.

Con preferencia, es conveniente una teunperaturs
de 130-140¢C, y la presidn, preferentemente usada, es
de 1,100 a 1,500 mm. de mercurio, aunque pueden utilizarse
presiones de 2,000 a 3,000 mm, de mercurio.

La solucidn de azufre resultante es un liquido
caliente de una pureza del 967 en cuanto al azufre; sin
embargo la pequefia proporecidn de disulfuro de carbono
puede eliminarse por un proceso de riego ¢ rociado con
vapor, para producir un azufre de une pureza, practica=-
mente del 99,6/ que puede agotarse conﬁapor pare obtener
azufre de una pureza del 1004,

| Son posibles distintos tipos de aplicacidn
practica de este ihvenﬁo, e2lgunos de los cuales se
descriven a continuacidén. Asi, el tipo aclaratorio mis
sencillo es la evaporacidn del disulfuro de carbono de
una golucidén de azufre en el mismo, en un autoclave a
presidu superatmosférica, dotandose el autoclave de
una abertura de salida entre el espacio de vapor en el
mismo y un serpentin condensador para condensar el
disulfuro de carbono evaporado a dicha presidn superatmos—
férica.

Otro tino de gplicacidn de este invento, consis
te en evaporar el disulfuro de carbono de dos depdsitos
comunicantes dotados de un conducto para la circulacién
continua de la soivcidn de azufre entre acuellos,. n

este tipo de aplicacidn (no representado) ambos auitoclaves
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o depdsitos resistentes o la presion esgtan provisios
de presiones izueles y superaimosféricas sobre la super-
Ticie de la solucidn de azufre. Como es natural, al
evaporarse el disulfuro de carbono de la soluecidn del
primer depdsito, ¢sia adquiere una mayor counceutracidn
de azuire ¥y su sunbo de ebullicidn se eleva. v“omo resul-
tado, la solucidn que pasa al sezindo depdsito a través
del conducto comun a loas dos, tiene un punto de cbuliicidn
nas c¢levado, ¥y una concenitracidn de szuire superior.
Ademas, la evavoracidn del disulfuro de carbono se realiza
en el segmdo deposito autoclave, para obiener una solucidn
de azufr%de una purcza deseada de, por ejemplo, 06,
Claro esta que i se desea, en lugar de dos depdsitos
interconectados podrian usaorse dog o0 tres de ellos comu-
nicados en serie.

Sin embargo, para congesuir un aparato econdmico

y ahorrar espacio, puede emplearse un ausoclave comin

[}

que lenga uno o mias tabiques o placag colgentes de desvia-
cidn en su interior, sepmrando asi el 1liuuido contenido
en el auwtoclave, en dos o mas departamentos interconectados
1 relseidn de comunicacidn del Fluido por debajo de la |
placa; las placas estan suspendidas cn el auwtoclave
tnico de btal modo gque dejen un espacio libre por debajo
de ellas. &n obros Vérminos, el borde inferior de las
respectivas placas se holla digpuesto separado de la

guperricic inferior del interior del autoclave. Ds este

-

modo, ol avioclave, en realidad, qued
b ’ y

)

dividido en dos

i . .
antoclaves interconectados; la place dqdesv1a01én o]

o

babicue funciona como un conducto tubulay enitre ambog.

e

Para mayor sencillez, el dibujo adjunto repre~
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senta un autoclavecon una placa o0 fabique de éegar&cién
en el interior, cuc divide el espaclo del autoclave
primitive en dos camaras de autoclave interconectvadas
por debasjo de la placa. Claro estd que tres placas col-
gantes separarian el autoclave primitivo en cuatro
cdmaras de autoclave interconectadas entre si en serie,
por debajo de las placas,

&n este invento, el azufre que se obtiene de
la evaporacion del disulfuro de carbono sometido a
presidn superatmosférica, por ser del 95, de pureza,
es suficientemente puro para muchos usos. »

Jon veferensia al dibujo una solucidn de, por
ejenplo, 25ﬁﬁe azufre disuelto en disulfvro de carbono,
ge introduce, por el conducto 1, al interior de un aubtocla-
ve lonzitudinal 2, por el departamennto anterior 3 del
mismo. E1 autodave 2 se dispone horizontalmente y e sta
provisto de una placa anterior 4 a través de la cual se
introduce un serventin de vapor 5.

La cémara horizontal del auvtoclave que, con
preferencia, funciona a una presidn de 1,100 o 1,150 mm.
de mercurio, como minimo, esté dividida por una placa
desviadora colganie 5, en un departamento anterior 3 vy
otro posterior 7, interconzctados por debajo de la pla~
ca B

Como se representa en el dibujo, el serpentin
de vapor 5 se dispone junto al fondo del devartamento 3
v se prolonga al interior del departamento 7, después
de lo cual su direccidn se invierte, retrocediendo hacia
la placa anterior 4.

Un conducto € de salids del vapor de disulfuro
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de carbono esta unido a la pared superior del autoclave

2 y conunica con el espacio o camara de vapor del depar~
tamento 3 del mismo. Ademas, a la pared superior del
gutoclave 2 estd unida unm salida de vapor 10 que comunica
con el departamento 7 de aguel.

La temperatura de la solucidn de azufre en el
departamento 3 es, con preferencia, de unos 708C, mien- ¢
tras que en el departamento 7 es de 13020 avroximadamente.

La solucién de azufre concentrada bajo vresidn
en el autoclave, se conduce desde el departamentﬁ? al
conducto 11 de salida de liquido y contiene alrededor
del 4% de disulfuro de carbono. Para establecer la nresidn
superatmosférica neccearia en el antoclave, puede sujetar-
ge g los conductos € y 10 de salida de vapor una valvula
rezsuladora convencional (no representada).

Bl aparato y el procedimiento que acaban de
degeribirse, producen un azufre de una durega aproximada
del 96%, y constituyen un aparato completo y un procedi-
miento completo.

S9in embargo, este azufre nuede elevarse opcio-
nalmente a una pureza del 99,6,. Para obtener esta pureza,
la solucidn caliente de azufre del ultimo departamento
del aulboclave con resgpecto al conducto de entrada 1,
se traza con vapor vivo, de presidon y temperatura conve-
nientes, obtenido desde cualquler generador conveniente,
en el interior del tubo 8,

Sin embargo, como se representa en el dibujq,
en esta modificacidén el szufre ligquido de una pureza
gproximada de 9¢,6% y que contiene solamente alrededor de

0,455 de disulfuro de carbono, se hace pasar por la accidn
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de la bomba centrifuga 12 & la pardte superior de una
alta columna separadora 13, dispuesta verticalmente,
alrededor de la cuzl se monta una camisa de vapor conven-
cional impidiendo asf{ el indebido enfriamiento de la
columna.,

Iin la base de la columne sevaradora 13 ge
introduce vapor vivo, por el conducto 15, mientras gque
el azufre liquido vy caliente que solo contiene alrededbr
de 0,4% de disulfuro de carbono se introduce en un
punto adyacente al extreno superior de la columna separa—
dora 13. |

Bl vepor vivo gue contiene el disulfuro de
carhono que se ha separado, sale de la parte superior
de la columna separadora 13, por el conducto 16 y se
lleva al interior del conducto 8 dispuesto en la bhase
del deparbtamento 7 del autoclave 2.

El funcionamiento de este procedimiento es,
con preferencia, continvo y por via de ejemplo, una
solucidi de 11,35 kg. de azufre en 34,05 kg. de disulfuro
de carbono se introdujo en el departamento 3 del autoclave
2, por el conducto 1. La presion mantenida en el autoclave,
era de 1,200 mm. de mercurioc. Se introdujo vapor en el
antoclave por el conducto 5 para consegulr una temperatura
de 702C o poco menos.

La temperatura de la solucidn de azufre liquido
del departamento 7 era de 1308C, «1 empleo del tabicue
5 reduce en reslidad el area del conducto del derpentin
5 empleada para la transmision de calor en el autoclave,
aproximadamente a la cuartsa parte de la superficle conse-—

cvida si no se hubiera empleado el tabigque 6.
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Durante el funcionamiento del aparato, la
presidn en los departamentos 3 y 7 es avroximadanmente o
practicamente la misma. El vavor que sale por el tubo
9 estd constituido por 31,73 kg. de disulfuro de carbono,
mientras que el de la salida 10 esta formado por 2,32
kego de disulfuro de carbono y 4,54 kg. de vapor de agua.

En esta construccién%l vapor vivo constituido
por 4,54 kg. de agua y 0,045 kg de disulfuro de carbono,
nrocedente de la columna geparadora 13 se lleva al
conducto de riego 8. Lste vanor vivo procedente del
conducto 156, reduce la presion parcial del disulfuro
de carbono en el vapor, sobre el liguido, a 1/10 aproxi-
medamente de la presidn que existiria si no se hubiera
empleado vapor vivo. La camisa de vapor 14, impide la
pérdida de calor del vavor vivo en la columna separa-—
dora. El azufre desplazado por la bomba 12, en egthe
ejemnlo, esta comnstituida por 11,35 kg. de azufre que
contienen 0,045 kg. de disulfuro de carbono. La canhtidad
de vapor vivo empleado en la columna separadora esg de
4454 kg. siendo la tenperatura de esta columna 1302,
aungue ruede travajarse a bemperaturas de 12080 g
150203 la presidn empleadéé%la columns separadora, es,
con preferencia, de unog 1,800 mm. de mercurio.

wl producto final owtenids en el Tordn de 1la
columna separadora 13, »or el conducto 17, es azufre
practicamentc puwro con un contenido de 1004 de szuire
nrdcticanente.

Con preferencia, este azufre se vierte en
moldes nara formar planchas o losas de unos 1, 360 k3

«~8 muy conveniente el empleo de grandes losas de 30 cm.
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de grueso aproximedafiente y de 1,20 metros de ancho y

1,80 metros de largo. Entre las ventajas que ofrece el
empleo de planchas figuran le facilidad de realizar el
inventarioc del material en el almecén, la susencia de
nolve y finos de azufre, y la desaparicidn de la conbtami-
nacidn por polvo durante el almacenarniento,

ate invenbto se he descrito para aclararlo,

pero no debe considerarse limitado a la descripeidn.

Asi, en el departamento anterior 3 del autoclave 2,
puede utilizarse una gamﬁde temperasuras variable desde
60 a 1002C mientras que la temperatura del departamento
posterior, se mantiens eanvre 110 y 1502€ por el vanor
vivo del conducto 5. 81iu enbarso, enm el depariamento
anterior 3 se nantieue unza gama proferida de temperatura
variabls de 70 a 302C, ya que con esios tewmperaituras se
obtilene vna Lransmisidn Optima de color del vapor del
conducto 5.

T descrito este invento, o los peritos en la

. ’ . . o (.
nateria les vesulitoran evidentes obras nodificacliones

estén comprendidas dentro del aleance de las reivia-

o)
fis
ot
[¢¥]

Gicaciones adjuntos.

¥ o 7 A

Descrita suficlentenente la natursleza del
invento, asi como la mancra de realizarlo en la préctica,

debs hacerse constar que las dispogiciones anberiormente

©

indicades son suscedivibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundamental. También
se lLince couster gue el invento corresponde a una patente
presentada en Jorteamérica con fecha 12 de julio  de 1955,

n? 519,518, acogiendose por lo tanto, = los beneficios que
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conceden los Convenios Internaciouales en vigor, siendo

lo que constituye la esencla del referido invento y

por lo gue se solicita Patente de Invencidn por 20 afios

en megpafia: "Procedimiento y aparato para la obtencidn
255, de azufre practicamente puro, pértiendo de una solucidn

de azufre en disulfuro de carbono"j caracterizandose por

lo sizuiente:

12 .- Procedimiento para la obtencidén de agzufre
practicamente puro,partiendo de una solucidn de azufre

260, en disulfuro de carbono, caracterizado por comprender
el evaporar el disulfuro de carbono & una presidn
superatmosférica.

22 ,— Procedinmiento, sesin lo especificado en
la reivindicacidn 12, caracterizado porque la presidn

265, superatmosférica es desde unos 1,100 mm. de mercurie a
3.000 mm. de mercurio aproximadamente.

32 ,~ Procedimiento, para la obtencidn de azufre
praciicamente puro, pariisndo de una solucion de azufre
en disulfuro de carbono, caracterizado por la evanroracion

270, continua del disulfuro de carbono de una solucidn de
ezufre en el mismo, y »nor comprender el evaporgr conti-
nramente la solucidén liquida de disulfuro de carbono,
sometida a pregidn superatmosférica, en fases distintas
y continuvamense interconectadas con relacidn 1iquida.,

275, 42 ,~ Procedimiento para la obtencidn de azufre
practicamente puro, partiendo de una solucidn de azufre
en disulfuro de carbono, caracterizado por obtencrse
una solucidén de azufre de concentracioén elevada, par-
tiendo de una golucion de azufre en disulfuro de carbono

280, de concentracidn relalivamente baja, y por comprender el
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introducir la solucidn 1liquida y é baja concentracion,
en disulfuro de carbono, en un vrimer autoclave, gometida
e. condiciones superatmosféricas, el evaporar el disulfuro
de carbono a presidn superatmosférica, parcialmente en
dicho primer gutoclave; el conducir la solucidn parcial-
nente evaporada desde el primer autoclave al interior

de un segundo autoclave, y el evaporar, a presidn
superatmosférica la solucidn en disulfuro de carbono
parciaimente evaporada, en el segundo departamento,

para obtener azufre practicamente exento de disulfuro

de carbono,

58 ,~ Procedimiento, segin lo especifiicado en
la reivindicacidn 42, caracterizado por comprender el
introducir vapor libre en el sezundo departamento, para
llevar a cabo una presidn parcial reducida de disulfuro
de carbono en la presidn superatmosférica citada.

58 ,~ Procedinmiento, segin lo especificado en
la reivindicacidn 42, coracterizado porgue la presidn
en ambos departamentos, es, por lo menos de 1,100 mm.
de mercurio,

72 .~ Procedimiento, segun lo especificado en
la reivindicacion 48, caracterizado porque el priner
autoclave v el sesrmdo son, en realidad, cdmaras de un
autoclave dividido por un tabique parcial o nlaca que
permite la comunicacion liquida entre dichos autoclaves
por la parte inferior de dicha placa o tabique.

89,~ Procediniento, para la obtencidén de azufre
practicamente ruro, partiendo de una solucidn de azufre
en disulfuro de carbono, caracterizado por conprender el

introducir continuamente la solucion & azufre en un
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ﬁnés1,100 mm,
de mercurio y 3,000 mm, de mercurio anroximadamente; el
calentar continuamente la solucidn en el autoclave en
dos departamentos o etapas; en la primera, de 602C a
1008C y a la presidn mencionsda, y en la segunda, de
1102C a 1502C, también a la presidn indicada; el hacer
circular continuamente la solucidn concentrada, desde

el primer departamento al sezindo, y el eliminar con~
tinuamente disulfuro de carbono, sometido a dicha
presidén superatmosférica, del vrimer departamento.

92 .- Procedimiento, segin lo especificado en‘
la reivindicacidén d8,caracterizado por comprender el
introducir vapor vivo en la soluciodn calentada de azufre
due se encuenbra en el gegundo departamento; el crear
una presidén combinada de vapor corricnte y vapor de
disulfuro de carwono igual a los 1,100 a 3,000 mme de
mercurio mencionados, en el segundo departamento; el
eliminar cantidades residuales de disulfuro de carbono
de la solucidn de azufre del sezundo departamento debidas
a la presidén parcial del disulfuro de carbono en el mismo,
para obtener un azufre liquido de una pureza aproximada
del 99,65,

108 ,~ Procedimiento, segun lo especificadb
en la reivindicaciodn g8, caracterizado por comprender
el purificar mediante vapor vivo el azufre liquido
mencionado de una pureza del 99,6/ para obtener azufre
de una oureza del 1004 practicamente.

112.~ Aparato para la aplicacidn practica del
procedimiento egpecificado en lasg reivindicaciones

anteriores, caracterizado por comprender un autoclave;



un sabique o placa colgante dispuesto en dicho autoclave
bara dividirlo en dos departamentos en conunicacidng
dicho autoclave tiene una aberitura en cada denartamento
para la retirada de vapor, y adeuds una aberiura en el
345, primer departamento, para introducir en éste la solucidn
liquida a concentrar; medios de conduccidu dispuesios
interioruente, y junto a la pared inferior del autoclave,
vara celentar la solucidn dispuesia, en comunicacién,
en log dos departamentos interconectados del autoclave,

350, 128 .~ Aparato, sezin lo especificado en la

ot

erigado por couprender wmedios

reivindicacion 112, carac
para introduclr vapor vivo en el sesundo depairtanmento
citado, y medios para retirar del misma la soluciodn
conoentrada.

355, 1;2.- Aparato, sesin lo especificado en la
reivindicacidn 112, caracterizado por comprender una
womba pare la exiraceidn de la mencionada solucion
concenvrada; una columna purificadora o vapor, para
rurificar dicha soluecion librandola de los productos

360, volatiles quo conten.n, 7 ademas porgue log medios para
iwtroducir vapor libre en el segundo deopartancn’o cstan
acoplados con la columna sepznadora & vapor, por cuyo
medio el vapor de égta ge introduce en el sezundo depar-
tarento citado.

365. 148 4= Procedinmiento para la obtencidn de azufre
practivamente puro, nortiende de una sgolucion ds azufre
an disulfuro de carbono, caracterizado por permitir la

rooa"ac1on del azufrec eun blogues y por comprender el ver-

ter azufre fundido, »racticamente puro, en moldcs de

370, varios contenares de kilogramog de capacliiad, el enfrioy

SEUOTR—
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dicl.o azufre Tundido hasta su solidificacion e los

. 0 . . ] - - - - 3 ’.
158 .=~ Procedimiento 1 o 5o Dora 1o obtencion

Al Ry Prrp 4 Ao 2 of- . - 2 by bkl s ’..A
375. de azulfre mrichicamente puro partiendo de uns solucidn
e oazulre on dlgulfvre de carbono; tal y como queda

subgvancialmenise degerito en la grescates menoria que
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sbn, de catorce hojas cescritas a moguina por una sola
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