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"UN PROCZDIMIENTO PARA CALENTAR O ENFRIAR AZUFRE LIQUIDOY.-

Bsta invencién se refiere a procedimientos y é un aparatbo
seglin los cuzles el azufre se calientsa o enfria en estado liqui-
do dentro de los limites de temperatura en los que se forma nor-
malmente azufre viscoso.

81 azufre en estado liquido es completaménte flufdo a una
temperatura algo por encims de su temperatura de fusién en esta-
do sélido, teniendo une viscosidad baja entre los limites de tem-
peratura de 1202 €, a 1622 C, También es completamente flufdo y
con baja viscosidad a temvpersturas de 26020; ¥y wayores, hasta su

temperatura de vaporizacién a la presién atmosférica e incluyendo
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dicha temperatura. Sin embargo, entre 1628 C y 2608 C,, la visco-
sidad del azufre aumenta y el azufre tiende a cambiar al estado
de azufre viscoso, conocido generalmente con el nombre de azufre
"plédstico", que, cuando se forma puede persistir fambién a tempe-
faturas ihferiores, aun cuande es inestable y, & temperaturas nor-
males, revierte de modo gradusl a la forma sélide cristalina nor-
mal., La viscosidad alecanza un wiximo de unos 96.000 centipoises

a 1902C,, y entre 1628 C, y <602 C., es.mayor de 10,000 centi-
poises. A una viscosidad de 10.000 centipoises, el azufre 1l{qui-
do fluye lo mismo gue el Jarabe espeso de arce o el aceite pesa-
do de motores;

Bestos cambios de viscodidad por la accibén de la temperatu-
re dan lugar a dificultades en los procesos en los cuales el azu-
fre 1liquido se calienta o se enfria dentro de los limites de tem-
peratura viscosos de 162 a 2602 C.; »or ejemplo, en la destilacién
de azufre y en la condensacién de vapor de azufre y la recupera-
9idn de azufre sdlido a partir del mismo, En tales procesos, el
azufre l1iquido adquiere a veces un estado rigido o gomosb de for-
me. que précticamente no fluye de wmodo apreciable, Cuando sucede
esto, hay que desmontar el aparato para la eliminacién del azu-
fre por procedimientos mecénicos, o hay que interrumpir la ope-
racibén mientras se calienta el azufre plédstico para que vuelve a
fluir,

Se ha encontrado ahora que, si el azufre liquido se calien-
ta o se enfria rédpidamente dentro de los limites de temperatura
viscosos, no se forma azufre viscoso y, de acusrdo con la inven-
cién, el azufre liquido a una temperatura que se aparta por uno
de los extremos de los limites de temperatura de 162 a 260& C.,
se calienta o se enfria réApidamente en estos limites de tempera-
tura hasta una temperatura que se sale por el otro extremo del 1i-

mite al cual estd todavia liquido. rFreferiblemente, el calenta-
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miento o enfriamiento rédpido se extiende por la totalidad de los
linites de temperatura mfis amplios de 160 a 3702 C,

Al 2ludir el calentamiento o enfriamiento répidos se en-
tiende que el cambio de teuwperatura es completo dentro de un pe-
riodo de unos pocos segundos, y preferibleuente es précticamen-
te instanténeo. Licho calentamiento o enfriamiento sevconoce ge-
neralmente con el nombre de calentamiento o enfriswiento relém-
pago o "flash" y se realiza convenientemente mezclando el azufre

que se quiere oalentar o enfriar con una wuasa relativamente gran-

de de azufre liquido & una temperatura fuera del limite de tempe-

ratura viscoso, zl tamfio y la temperatura de la masa de azufre

1fquido ha de ser tal que no se caliente ni se enfrie en el limi-

te de tewperatura viscoso por el calor ganado o perdido al enfriar

o calentar un incremento determinado de azufre liquido y puede

calcularse Pdcilmente para cualquier incremento dado. sl azufre
pléstico es Pdcilmente soluble en azufre liquido tanto & tewpera-
tura por enciim coio por debajo de los limites de teuperatura vis-
cosos, de umnera que cualquier azufre plédstico que pueda formar-
se se disuelve ense_uida en la uasa de azufre liguido.

Bl ocalentamiento o el enfriawmiento se realiza preferible-
mente de wmodo .continuo. HEsto puede hacerse de varias maneras, Una
de ellas consiste en introducir el azufre que se gquiere calentar
o enfrier, continuarmente, en una masa grande, simple, de azufre
1iquido, a une temperatura fuera del otro extremo del limite de
temperatura viscoso, y calentar o enfriar esta iiasa a una veloci-
dad tal gue su temperabtura se mantenga por fuera del limite de
temperatura viscoso, y preferiblemente permanezce susbancialmente
constante. De preferencia, el azufre se retira también de la mua-
se. grande a una velocidad précticamente igual a aquélle con que

se introduce,
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Alternativamente, el azufre que se ha de calentar o enfriar
puede mezclarse de modo continuo con una corriente sustancialmen-
te mayor de azufre liguido a una temperatura que exceda de la del
otro extremo del limite de temperatura viscoso., in este caso, la
velocidad volumétrice de flujo de la corriente mayor es, preferi-
blemente, por lo uenos 10 veces mayor que la de la corriente ue-
nor, para asezurar que el calentamiento o el enfriamiento de la
corriente menor se produzca répidamente.

Asimismo, puede utilizarse una combinacibén de estos dos
métodos, Por ejemplo, le masa grande de azufre liquido puede for-
marse deteniendo parte de una corriente de azufre liquido en un
dep8sito en el cual se introduce continuamente la corriente de
azufre que se quiere calentar o enfriar, y desde donde se sacan
continuamente las corrientes combinadas, suministrando al mismo
tiempo calor, o retirindole, al azufre contenido en el depdsito,
paras mantener su temperétura fuera del li{mite viscoso. 11 azufre
que se quiere calentar o enfriar fluye continuamente hasta el de-
pésito y a través del mismo, aumentando o disminuyendo bruscamen-
te de temperatura al operar de‘este modo,

®1 aparato para realizar el procedimiento mencionado en d1-

timo lugar puede comprender cualguier sistema de aparato en el que

se calienta o enfria azufre liquido a través de los limites de tem-

perature viscosos. Consiste en un depdsito que tiene medios de ca-
lefaccibén o de enfriamiento, medios pars mentener en el mismo un
nivel prédcticamente constante, una entrada y otra salida para in-
troducir en el depdsito y sacar del mismo una corriente de azufre
1{quido, y una segunda entrada dispuesta de tal manera yue una CO-
rriente de azufre liquido que se introduzcea & través de la misma

se mezcla rdpidamente y de modo {ntimo con el contenido del depé-

sito, estando conectada la primera entrada con un caubiador de ca-
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lor, por medio del cual puede controlarse la temperatura del azu-
fre que se suministra al depdsito por la primera entrada.

Las operaciones de calentamiento y enfriamiento rédpido de
azufre liquido en los l{mites de temperatura viscosos son parti-
cularmente Utiles en la refinacién de azufre por destilacién, y
la presente invencién incluye un procedimiento para destilar azu-
fre que abarca-una de estas operaciones o las dos. /s particu-
larmente, comprende un procedimiento de purificacidén de azufre
por destilacibn que estéd conteminado con selenio,. iste procedi-
miento se describiré a modo de ejemplo con referencia & los dibu-
Jjos adjuntos, en los cuales;

La figura 1 es un esquema del sistema que muestra de una
maners simplificada la disposicidn y construccidn generales;

La figura & es una seccién transversal, vertical fraguaen-
taria a través de una parte de la columma de destilacidén que mues-
tra detalles de las bandejas de aligentacién de azufre, touada en
el plano II-II de las figuras 1 y 3.

La figura o es una seccién horizontal de una bandeja de
alimentacién vista sobre la 1linea III-III segin se indica en la
figura 2;

La figura 4 es una seccién esqueméitica en alzada por el eje
longitudinal del tanque de enfriamiento y agitacién de azufre 1i-
quido; y

La figura 5 es una seccién transversel fragmentaria tonade
segln el plano vertical V-V en la figura 4.

Considerando en primer lugar la figure 1, el procedimiento
comprende en lineas generales la destilacién de azufre impuro gue
contiene, por ejemplo, 0,2% de selenio, en una columna de desti-
lacién 10, del tipo corriente de plato de barboteo que se suminis-

tra por la tuberia 13 y una o mis ramas 14, 156 y 16. Se produce
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vapor de azufre en un “re-hervidor™ 34, se suministra a la columna
por debvajo de lz primera bandeja de barboteo por medio de un con-
ducto 36 y asciende por la columna poniéndose en contacto con
azufre liquido caliente que fluye en sentido descendente, La com-
posicién de lfquido y vapor varia de una bandeja a otra, desde un
contenido de selenio relativamente grande en el fondo hasta azu-
fre précticamente puro en la parte superior. ul azufre purifica-
do sale de la columna como producto de cabecera por el conducto
11 y a través de la tuberfa 12, se saca peribdicamente un produc-
to residusl de colas que contiene por ejemplo, de 10 a 20w de se-
lenio. £1 vapor procedente del conducto 11 se condensa en un con-
densador 17 y el azufre liquido caliente se retira de este con-
densador por una tuberia &7 y Sse recoge en un tanque 18, desde
donde se retorna una parte del azufre liquido caliente a la par-
te superior de la colwana de destilacibn, como reflujo, a través
de una tuberia 19, mientras yue el resto, o recuperacién neta de
azufre purificado, se saca por una tuberia 20 & un tangue de agi-
tacidn y enfriumiento de azufre £1. Uesde el tanque de esgitacidn,
la recuperacién neta de azufre purificado se descarga por tuberfas
22 y 23 a un solidificador <4,

La operacidn Ge calentamiento relémpago de la carga de azu-
fre en los limites de temperatura viscosos tiene lugar en las ban-
dejas 25 de la columna de destilacidén 10, y la del enfriamiento
relémpago del azufre l{quido caliente condensado & partir del des-
tilado a una temperatura por debajo del l{imite de temperatura vis-
coso, sSe reliza en el tanque &1,

Considerando el procedimiento oon més detalle, la alimenta-
eibén de azufre li{quido impuroc & le columsa de destilacidn 10, se
hece a una velocidad controlada por la tuberia 13. wsta tuberia

y las tuberfas asociadas ramificadas 14, 15 y 16 estdn provistas

-6 -



10

15

20

0

de canisa de vapor pars mantener el asufre dentro de los limites
de temperature de liquido fluido inferior es entre 1202 C y 16822C,
y ventajosamente entrs 1208 C. y 1548 C., a cuya temperatura en-
tra en la columna de destilscidn 10 hasta una por lo menos, de
las bandejas de alimentecidn seleccionadas 25, de las que se re-
presentan tres a modo de ejemplo en la figura 1, & intervalos es-
paciados en la seccién intermedia de la columna de destilacién 10.
#1 nduero total de bande jas en la columne dependeré del grado de
éurificucién deseado, Por ejemplo, si hay 50 bandejas de barbo-
teo en total, las tres bandejas de alimentacidn 25 pueden ser la
10, la 15 y‘la 20, a contar desde el fondo de la columne de des-
tilecién.

Las tuberias ramificadas 14, 1o y 16 estén provistas cada
une con una vélvula l4a, 15a y léa, respectivamente. Durente el
funcionamiento generalmente se abre s6lo una de estas vilvulas,
estanco cerradas las obtras dos, E1 que se emplee una u otra de
las bandejas de alimentacién dependerd de la pureza del azufre

que se esté destilando, introduciédndose las cargas relativemente

mis puras en la bandeja mds alta; las calidades intermedias en
la bandeja media, y las carges que contienen le wdxima cantidad
de impureza de selenio, en la bandeja de alimentacibn més baja.
Le construccién de una bandeja de alimentacibn 25 y de

las dos bandejas de barboteo adyacentes K6 y &7 se representa en
les figuras 2 y 3. Todas las bandejas estin provistas con campa-
nas de burbujas corrientes, 28, montadas sobre elevadores de va-
por y con descendedores o tubos de descenso parsa rebose de azu-
fre 1iquido a la bandeja inferior, segln es conocide en esta téc-
nica, &n todas las bandejas, excepto las de alimentaecidn, las cam—
panas de barboteo estén espacisdas muy préximasral suelo de ban-

deja, sobre elevadores cortos, 32, e¢xtendiéndose los tubos de des-




10

15

<0

&5

30

censd 31 Unicamente la corte distancia normal por encima de la
bandeja pars limitar la profundidad liquide a una profundidad pe-
quefia para contacto vepor-liquido (nicamente., A diferencia de es-
to, en las bandejas de alimentacidén 25, la parte superior del tu-
bo de descenso 29 esta a un nivel tal que la bandeja contiene un
depbsito sustencial de azufre liquido caliente que rebosa desde
la place 26, 1l azufre en este depdsito se calienta a una tempe-
raturs francemente superior al limite alto de viscosidad, por los
vapores calientes que ascienden a través de los elevadores 40 ¥y
las caperuzas-burbuja 26, que estén espaciadas por encima del fon-
¢o de la bandeja de manera que hay unua zona de wezclado en el de-
pdsito por debajo de sus salidas, &sn esta zona, una tobera diri-
gida tangencialmente, 33, inyecta un chorro de azufre de alimen-
tacidn =z temperatura de 120-1622 C. y origina una circulacién en
torbellino del azufre liquido caliente, La velocidad con que se
suministra el azufre relativamente frio a la bandeja 25 debe ser
mucho menor que aquella con que entra azufre caliente en los de-
pbsitos cesde la bandeja £6; por ejemplo de 5 a 20 veces menor,
de manera que ¢l efecto refrigerante de la carga sobre el liqui-
do detenido en la masa de liguido es despreciable, y el azufre
de carge se calienta asi rédpidawente por el limite de temperatura
de viscosidad alto. Al mismo tiempo, se estd suministrando calor
al 1iguido contenido en el depbdsito por el azufre liquido calien-
te que fluye en sentido descendente desde la bandeja que esté en-
cime, y como calor sensible y calor latente de condensacién, por
el vapor caliente que asciende a travéé de las campanas de barbo-
teo 28 y se condensa en el depdsito,

Como ya se ha explicado, el azufre purificado pasa en for-

me de vapor desde la pérte superior de la coluuna & lo largo de la

tuberfa 11 &l condensador 17, desde donde el azufre l{quido calien-
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te, a una temperatura de unos 3708 C., pasa por la tuberia 67 al
tanque de reflujo 18. Zl condensador y el tanque de reflujo pue-
den estar ambos situados por encime de la parte superior de la
columa de manera que la transferencis del azufre se efectie por
gravedad., sl azufre lfquido caliente a 3702 C., es, sin embargo,
nuy flufdo y se puede bombear fécilmente por medio de bombas cen-
trifuzes o de cualquier otro tipo corriente, y en el aparato in-
dicado en la figura 1, una bomba centrifu-a de tipo de inmersién
36 esté provista dentro del tanque de reflujo 18, accionada des-
de encima por un motor 37, yue descarga el azufre caliente bajo
presidén a través de la tuberia 38 y las ramas 19 y 20 que salen
de la misum. sl flujo a travis de estas ramas puede prorratearse
por las vélvulas 39 y 40 para regular la cantidad de reflujo de
ézufre puro a la coluuna de destilacidén 10, Bl resto del azufre
a unos 3702 ¢, fluye por la tuberia 20 al tanque 81, El tangque
18 y las tuberias 19 y 20U se calienten eléctricamente o de otro
modo y se ailslan para mantener el szufre en ellos & unos J7UR C,.

41 azufre liquido caliente procedente de la tuberia 20 se
enfria de modo brusco a través del limite de temperatura viscoso
nezclindose en el tanque 21 con un gran volumen de azufre liqui-
do a una temperatura inferior a 1622 C, El tanque Z1 se indica
de modo esquemético con meyor detalle en las figuras 4 y 6, La
tuberia &V estd conectada con una tobera 41 que penetra.en el
tanque por la parte superior y descarga en una artesa de alimen-
tacidn distribuidora 4Z que se extiende longitudinalmente dentro
del tanque. zsta artesa estd cerrada por wubos extremos y tlene
un lado ués bajo que el otro, estando provisto el lado méé bajo
con dientes 4<a gue definen vertederos de forusms de ranura a 1o
largo de la artesa. =1 azuire rebosa por esbos vertederos y flu-

ye en corrientes distribuidas al fondo del tanque. &1 azufre del



10

15

20

<6

30

247238

fondo del tanque se mantiene convenientemente a una temperatura
de unos 1£02 {., retirando y enfriando continuamente una parte
del nismo en una caldera de calor residual 49, Pura este fin, se
retira azufre del tanque y se descarga a través de las tuberiaé
22 y 46, por medio de una bomba centrifuga 43 adyacente al fondo
del tanque, accidnada desde arriba por un uotor 44. sl azufre ca-
liente suministrado por la tuberfa lateral 45 circula a través

de la porcidén de cambio témico 48 de la caldera de calor resi-
dual y de este unodo se enfria, Se vuelve al tanque por una tube-
rfa 60 que esté coneotada con una tobera 51 que, lo mismo que la
tobera 41, descarge en la artesa de alimentacién y se mezcla alli
con el azufre liquido caliente procedente del tanque de reflujo
18 y rebosa con él sobre la masa de azufre liquido enfriado con-
tenido en el tanque 21,

Para conseguir el enfriamiento brusco del azufre cal ien-
te procedente de la tuberfa 20, la velocidad de recirculacidén de
azufre a travéds del cembio térmico 48 se mantiene varias veces
mayor, por ejemplo 10 6 20, que la velocidad de suministro des-
de el tanque de reflujo 18. 8l flujo pequefio de azufre caliente
desde la tuberfa 20 se mezcla de este modo con una corriente gran-
de de azufre liquido enfriado en la artesa de alimentacién 42. Ca-
8i todo el enfriamiento tiene lugar en la artesa de alimentacién
42, de manera que la relacién volumétricae necesaria para el en-
friamiento brusco se proporciona por la velocidad de recircula-
c¢ién desde el depdsito, y hacia el mismo en el tangue £1 en vesz
de por la capacidad volumétriqa del depésito. Sin embargo, este
Gltimo se utilize incidentalmente como tanque de aygitacibén para
iniciar y parar el solidificador 24.

Un serpentin de vapor sumergido 55a estéd previsto en el

fondo del tanque 21 para utilizarle en la fusibn de cualquier

- 10 -
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azufre sdlido que pudiera haber en el tanque sl iniciarse las ope-

N L‘-‘—‘

raciones,

La tuberis 2z estd dotada de une segunds rame £3 a través
de la cual descargas en el solidificador 24 una porcidn del azu-
fre procedente del tanque 21. Bl paso del azufre & través de la
tuberfa 23 se controla por una vélvula 46, que, a su vez, Se con-
trola por un instrumento de control de nivel 47, sobre el que ac-
tda un dispositivo de control de nivel liquido 54 en el tanque 21
de menera que cierra la vélvula 46 sl el azufre contenido en el
tanque 21 desciendes por debgjo de un nivel predeterminado. La can-
tidad de azufre purificado retirada al solidificador %4 se mantie-
ne asi prédcticamente igual a la cantided de azufre caliente que
entra en el tanque 21 por la tuberia 20,

Bl solidificador es preferiblemente del tipo en el gue el
azufre se solidifica sobre bandejas enfriadas con agua en forma
de uns torta que puede tener un espesor, por ejemplo, de 2 om,,
aproximadamente, y esta torta se rompe en trozos y se descarga;
Pero, si se desea, pueden emplearse también otros tipos de soli-
dificador,

La caldera de calor residual 49 es de construccién corrien-
te y estd dispuesta para eliminar calor del azufre para enfriarla
lo suficiente con el fin de que pueda utilizarse como alimenta-
cibén al solidificador 24, Yy para recuperar una parte del calor
suninistrado a le columna de destilacién en forma de vapor de ba-
Ja presibén, Cowo es natural, la caldera de calor residual puede
ser sustitufda por cualguier otro cambiador téruico adecuado, pero
teniendo en cuenta la proximidadnrelativa del punto de ebullicién
del agua con la temperatura {dptima del azufre liquido para alimen-
tacidén al solidificador, es decir, de unos 1202 C., es particular-

mente adecuada una caldera de calor residual. Tipicamente, como
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se ve en la figura 1, la caldera de calor residusl puede abarcar
un cambiador térmico de cuerpo y tubos 48, calenténdose el agua
en los tubos y haciendo circular el azufre que se guiere enfriar,
a través del cuerpo. Bl vapor desprendido y el agua que pueda ser
abrastrada pasen al separador 52 desde donde el vapor separado de
baja presién sale por la parte superior, Se suministra asguade
alimentacidn de caldera por una vélvula 53, bajo control del re-
guledor de nivel 54a, en tal cantidad que se suministre agua a la
velocidad donila cual tenga lugar la evaporacidén por el calor re-
cuperado del azufre caliente en circulacién,

Las colas liguidas enriquecidas con selenio se descargan
de la columna de destilacidn 10 a través de una tuberia 1z y se
concentran por ebullicidén en el re-hervidor 34 que enriguece nue-
vamente el contenido de selenio, Las colas concentradaes se reti-
ren periddicemente por la tuberfa 12 abriendo la vélvula l2a, Las
védlvulas 12b y l2¢ sirven para cerrar el re-hervidor y la columna
respectivamente, de la tuberfa de descarga 1lZ, cusndo se desea,
La acumlacién de colas procedentes de la columna de destilacién
es nmuy pequefia y las colas pueden retirarse de modo discontinuo
a tanques de enfriamiento de colas calentadas con vapor, 62, don-
de las colas que conbienen de 10 % a 20 % de selenio pueden en-
friarse por debajo de la temperatura de ignicidén y hasta un punto
en el que la viscosidad estd suficientemente rebajada para poder
llenar los bidones,

11 sistema representado en la figura 1 puede hacerse fun-—

cionar convenientemente a la presién atmosférica, Fara este fin,
puede proporcionarse un condensador corriente de ventilacidn 60

y una torred enfriamiento o lavado con ventilacién, 61. Los va-
pores de azufre residuasl procedentes del condensador 17 fluyen a

través del condensador de ventilacién 60 para rebajar la tempera-

- 12 -
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tura por debajo de unos 1502 C, antes de ser agotados, a la torre

de enfriamiento 61, donde se lavan con ague antes de escapar even-
tualmente a la atudsfera. £l tanque de agitacidn y enfriaumiento
21 tiene también ventilacién a trevés de la torre de enfriamiento
por una tuberfa 63, segin se indica en la figura 1.

Bl medio de enfriamiento utilizado en el condensador 17 y
el medio de calefaccidén utilizado en los tubos de calefaccidn 34a
del "re-hervidor" 34 es, preferiblemente una sustancia liquida y
estable & las temperaturas elevadas de unos 425628 C-5408 C, que se
necesitan en este trabajo. Se ha encontrado que da resultados ple-
namente setisfactorios una sal fundida, tal como por ejemplo una
mezcla de nitrato sbddico y nitrito sbdico.

Se sobrentenderd también que se proporcionan medios adecua-
dos, lo mismo que en cualquier sistema para tratamiento de azufre
a las temperaturas en cuestidn, para prevenir el contacto del azu-
fre con oxigeno u otros gases capaces de reaccionar con él. &£l mo-

do conveniente y usual de hacer esto consiste en purgar inicial-

mente el sistema de aire por medio de un gas inerte, por ejemplo
nitrégeno, y mantener después una atudsfera inerte en el sistema.
Bn luger de suministrsr la alimentacidén de azufre impuro
Unicamente & una bandeja de alimentacién en la columna de destila-
cién, puede suministrarse a dos o wés bandejas de elimentacién de
una vez y aumentar asf la velocidad de destilacidn, especialmente
cuando el azufre tiene un contenido bajo de impurezas o cuando se
dispone de slimentaciones de composiciones diferentes, La distri-
bucién de la alimentacidn entre dos o wés bandejas separadas por
un cierto nimero de platos de cempans ordinarios tiene tabién la
ventaja de gue la alimentacidn puede calentarse & través del limi-
te de temperatura viscoso mis rédpidamente, X1 nimero total de cam~

panas de barboteo disponible para calentamiento de la elimentacién
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se multiplica por el nimero de platos de alimeéta&ién utilizados
¥y lo mismo sucede con el volumen de azufre caliente con que se

mezcla la alimentacién. El azufre liguido que rebosa desde una

. bandeja de alimentacién se calienta en varias etapas antes de

llegar a la bandeja de alimentacién inmediatamente inferior y
vuelve & entrar en contacto con alimentacién fria.

B1 proceso de purificacidén de azufre para privarle de se-
lenio, descrito arriba, es particularmente adecuado para el tra-
tamiento de mzufre separsdo de los barros anddicos en la refina-
cidén electroli{tica de sulfuro de niguel procedente de winerales
sulfurados. i#l lodo filtrado contiene cominumente de 0,15 a 0,2 %
de selenio derivado del mineral, y puede utilizarse directamente
como alimentacidn del aparato descrito. sn un ensayo realizado,
el azufre obtenido contenia menos de 5 partes por milldén de se-
lenio y su contenido de cenizas, betdn y écido era extraordina-
riaxente peqﬁeﬂo: por tanto, se consideraba como muy setisfacto-
rio para usos comerciales e industriales.

i Aunque en el proceso para purificar azufre por destilacién,
seglin se ha descrito arriba, el calentemiento reldmpago del azu-
fre a través del linite de temperatura viscoso se ha realizado en
el interior de la columna de destilacién, puede hacerse exactemen-
te igual fuera de la columna, Asi, por ejemplo la alimentacidn pue-
de calentarse bruscazuente introduciéndola en un charco profundo
de azufre mantenido a una temperatura por encima de 2602 C, fuera
de la columea de destilacién y el azufre caliente resultante car-
garse en una bandeja de alimentacidén de proporciones normzles,
yusta soliecitud, que corresponde a la presentada en los Es-
tados Unidos de América, con fecha 18 de Febrero de 1958, bajo el
nimero 715,964, se acoge a los beneficios del articulo 51 del vi-

Zente zstatuto sobre Fropiedad Industrial,
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NOTA

Los puntos de invencién propia y nueva que se presentan pa-
ra yue sean objeto de esta solicitud de Patente de Invencién en
dspafia, por VBINTE afios, son los siguientes:

18, - Un procedimiento para calentar o enfriar azufre 1li-
quido sin foruacidn de azufre viscoso que cowprende calentar o en-
friar répidemente el azufre liquido desde una tewmperatura que se
sale por un extremo del l{mite de teuperatura viscoso de 162 a
2602 C. a una temperatura que se sale del btro extremo de los 1li-
mites y & la que sigue siendo liquido.

22, - Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1,
en el que el calentamiento o enfriamiento répidos se extiende en-
tre los limites de 160 y 3702 C.

32, - un procedimiento de acuerdo con la reiviﬁdicacién 1
o la 2, en el que el calentamiento o el enfriamiento son précti-
camente instanténeos.

42, - Un procedimiento continuo de acuerdo con cuslyuiera
de las reivindicaciones anteriores que couprende mantener unsg na-
sa de azufre lfquido a una temperatura que se sale por un extremo
del limite de temperatura viscoso, mientras se mezcla continuamen-
te con é1 una proporciédn relativamente pequeiia de azufre liquido
a una teumperatura que se sale por el otro extremo del limite.

52, = Un procedimiento continuo de acuerdo con la reivin-
dicacibén 4, en el cusl la ussa de azufre liquido se forms detenien-
do parte de una corriente de azufre liquido en un depdsito en el
cual se introduce también continuamente el azufre que se quiere
calentar o enfriar;

62, - Un procedimiento continuo de acuerdo con cualquiera

de las reivindicaciones 1 a 3 que comprende mezclar continuamente
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con una corriente relativemente grande de azufre liquido, a una

temperatura que se sale por un extremo del limite de temperatu-

ra viscoso, una corriente relétivamente pequefia de azufre ligqui-
do a una temperatura exterior &l otro extremo del 1limite.

74, - Un procedimiento continuo de scuerdo con la reivin-
dicacién 6 en el que lu relacidn de las velocidades volumétricas
de flujo de las dos corrientes es wayor de 1l0:1.

82. - un procediniento de acuerdo con la reivindicacién 4
o la 5 aplicado a la destilacidén de azufre liquido suministrado
a una temperatura por debajo de 1l62s C., en el que el azufre li-
quido del depdsito se mentiene en su punto de ebullicién, o pré-
ximo al miswmo, mientras que la aliuentacién de azufre se inyecta
en el depdbsito y de este modo se ocelienta bruscamente, y se bur-
bujea vapor de azufre a través del depdsito.

92; - Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacidn 8
en el que 21 depdsito constituye una bandeja de una columna de des-
tilacién de campanas de barboteo;

102, - Un procedimiento de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones 4 a 7 aplicado a la recuperacién de azufre sdli-
do partiendo de vapor de azufre, condensando sucesivauente el va-
por a 1fquido y solidificando después el l{quido a sblido, en el
que el azufre condensado se wantiene en estado liquido a una ten-
peratura de, por lo ienos, 2602 C. y se mezcla continuamente con
una proporcidn relativawmente grande de azufre l{quido mantenido
a temoeratura de 1622 C. o wenor, con lo cual se enfria répidamen-
te a través del limite de temperatura viscoso, y una porcién de
la mezcle se retira continuamente a velocidad précticamente igual
a aquella con que se afiade azufre condensado, solidificando la
poreidn retirada;

118. - Un procedimiento continuo en el cual el azufre se
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calienta y se enfria de scuerdo con la reivindicacién 1, aplicado

a la purificacidn de azufre por destilacidn fraccionada de azufre

impuro que contiene selenio, se condensa el vapor de azufre y se

solidifica el condensado, que conprende wantener una primeras ma-
sa de azufre liquido a una temperatura por encima del limite de
temperatura viscoso, .aantener una segunda masa de azufre liguido
a una ‘bemperatura por debajo del limite de temperatura viscoso,
calentar répidamente el szufre impuro uezcléddoles directamente
en estado liquido a una temperatura inferior al lfmite de tempe-
ratura viscoso, con le priuera masa, destilar fraccionadamente
la priumeras mass en una porecidn de cabecera de vapor de azufre
purificado y una porecidn de colas liguida enriquecida en selenio,
condensar la porcidn de cabecera & una temperatura por encima del
limite de temperatura viscoso, enfriar répidamente la porcidén ocon-
densada mezcléndola directamente con la segunda nasa y separar y
solidificar parte del azufre liquido procedente de la segunda ma-
sa.,

122, - Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacidn
11, en el que la primera umsa de azufre liquido se mantiene a una

temperatura superior a 3702 C., la segunda se mantiene a une tem-

peratura no mayor de 1602 C., y la porcién de cabecera de vapor
de azufre se condensa a una temperaturs no inferior a &S708 C,

132, = Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacidén
11 o0 la 12 en el que la poroidn de colas enriquecida en selenio
se hierve para concentrar ¢l contenido de selenio recuperéndose
éste del concentrado.

148,~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacién
11, sustancialumente como aqui se ha descrito a modo de ejemplo
con referencia a los dibujos adjuntos,

152, - Aparato perae la realizacidn del procedimiento de
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acuerdo con la reivindicacidén 5, que couprende un depbsito dota-
do de medios de ocalefacciln o de refrigeracién, medios para man-
tener en el mismo un nivel précticamente constante, une entrada
y una selide para introducir en el depbsito y retirar del mismo
una corriente de ezufre liquido, y una sezunda entrada dispuesta
de tal menera que.se introduce una corriente de azufre liguido
répidamente y se mezcle Intimamente con el contenido del depbsi-
to, estunde conectada la primers entrada con un cambisdor térmi-
co por umedio del cual'puede controlarse la temperatura del azu-
fre suministrado &l depdsito por la primera entrada.

162, - Aparato de acuerdo con la reivindicacién 15 para
la destilacién de azufre ligquido que comprende una coluwna de
destilacidn que tiene una pluralidad de platos incluyendo por lo
menos un plato de alimentacidn que constituye un depésito para
azufre liquido y en el que las campanas de burbujeo sobre los
elevadores de vapor estén separadas por encima del piso de umane-
re que definen una zone de mezclado liquido adyacente al piso,
¥ una zona de cambio térmico vapor-liquido por encimz de la zona
de mezclado y en la gue se dirige tangencialmente a la zona de
mezclado una tobera de alimentacidn.

172, - Aparato de acuerdo con l&a reivindicacidén 16, sus-
tancialmente como aqui se ha descrito a modo de ejemplo con re=-
ferenciaz a los dibujos adjuntos,

188, -~ Un procedimiento parae calentar o enfriar azufre 1{-
guido,

Tal y como se ha descrito en la liemoria que antecede, re-
presentado en el dibujo que se acompafia y con los fines que se

han especificado,
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weta llemoria consta de diecinueve hojas escritas a mé-

quine por una sola de sus caras,

Madrid, 28 .
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