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Esue invento se re fie re  a un procedimiento para la  pro­

ducción de azufre a partir  de sulfuro de hidrógeno. 11 invento se 

re fie re  también a un método para pu rificar una corriente gaseosa 

eliminando de la  misma e l  sulfuro de hidrógeno.

En muchos procesos industriales se desperdician grandes 

cantidades de azufre que se eliminan a la  atmósfera en forma de 

sulfuro de hidrógeno. Son ejemplos típ icos  de estos procesos, la  

preparación de diversos productos derivados del petróleo, coqui- 

~aci <5n del carbón, xabrióación de aceros y otros. En muchos casos, 

paru1oularmente en la  refinación de gasolina, e l azufre es una im-
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pureza en e l  producto f in * !  deseado y se convierte en sulfuro de 

hidrógeno durante s i tratamiento, deshaciéndose de é l  en esta 

forma, ¿demás de ser cntieeonóiidca, la  eliminación del sulfuro de 

hidrógeno a la  atmósfera ocasiona d ificu ltades, de oído a su olor 

desagradable, que en muchos casos debe disminuirse para sa tis ­

facer las normas locales en relación con e l lo .

Se han llevado a la  práctica diversas solucionas para 

este pro oleína y en la  mayoría de los casos estas soluciones están 

relacionadas con la  elitnianeión del inconveniente más que con la  

conservación del asufre asi producido. Los procesos son ordinaria­

mente d i í ic i le s  de efectúan'' y, en la  mayoría de los casos, son 

relativamente costosos. í¡ormalaicnt'e, comprenden ía  conversión del 

sulj.uro de hidrógeno en asufre o ácido su lfúrico o on otra forma 

del azur re que pueda venderse a la  industria. Una solución de este 

tipo ha sido separar e l sulfuro de hidrógeno de la  corriente prin­

c ipa l por ejemplo mediante un aparato de absorción que u t i l ic e  un 

liqu ido a lca lino corno una amina o una solución de hidróxido metá­

l ic o  en contacto en contracorriente con e l gas que contiene sul— 

¿uro de hidrógeno. "El líquido de absorción se lib era  a continua­

ción ael sulfuro de Hidrogeno, parte del sulfuro de hidrógeno seca— 

rado se quema formando dióxido de asufre y agua y e l resto del sul- 

¿uro de aidrogeno se hace reaccionar con dióxido de azufre pro­

duciendo azuire y agua. La reacción se efectuá a temperaturas e le ­

vadas y normalmente también a presiones elevadas u tilizando un 

catalizador heterogéneo como la  bauxita. Este método tiene mu­

chos aspectos que no son sa tis factorios, incluyendo e l gasto y la  

d ificu ltad  de concentrar e l sulfuro de hidrógeno por medio de una 

solución alca lina y la  eliminación posterior, e l uso de ca ta liza ­

dores heterogéneos que no se adaptan demasiado bien a los proce­

sos químicos en los que se forma un producto normalmente sólido, 

la  d ificu ltad  de u t i l iz a r  materiales corrosivos como las mezclas 

de agua y dióxido de azufre a temperaturas elevadas y, en e fecto , 

la  d ificu ltad  adicional de emplear temperaturas elevadas con e l
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consiguiente gasto de conseguir los medios de calefacción y man­

tener estos sistemas a las temperaturas necesarias. Además, otros 

meüodos de la  práctica anterior han u tilizado un disolvente h i­

groscópico en e l que e l dióxido de azufre y e l sulfuro de hidró­

geno puedan disolverse y reaccionar en presencia de una cantidad 

ca ta lít ic a  de agua formando azufre. Sin embargo, los disolventes 

que se han u tilizado  consistían en materiales orgánicos M dróxi- 

lados, como los mono- y polialcoholes, más en particular e l e t i -  

ie n g lic o l, d ie t ile n g lic o l y t r ie t i le n g l ic  o l .

Una desventaja de u t i l iz a r  disolventes de este tipo , 

particularmente los de bajo peso molecular, es que este tipo  de 

disolventes es relativamente costoso, y con objeto de hacer fac­

t ib le  e l proceso comereialmente, debe recuperarse y rec ic larse 

a l reactor, necesitándose así un nuevo gasto de un sistema de re­

cuperación de disolvente que debe funcionar con la  máxima e fic a ­

cia . Una nueva desventaja está en la  m iscibilidad completa del 

agua en g l ic o l que hace preciso que toda e l agua de la  reacción 

se elimine por destilación . Dato aumenta considerablemente e l  cos­

to  de la  recuperación del disolvente.

Uno oe los oojetos de este invento es, por lo  tanto 

proporcionar un proceso más sencillo  y más económico oara la  re­

cuperación de azufre esencialmente puro a partir de una corriente 

^aseosa que contenga sulfuro de hidrógeno, mediante e l  empleo 

de disolventes facilerate asecueibles.

Un objeto más de este invento es proporcionar un proce­

so en e l  que se produce azufre a partir de una corriente gaseosa 

oue contenga sulfuro de nidrógeno mediante una sencilla  operación 

en fase líqu ida, a baja temperatura, que dará lugar a la  conver­

sión de grandes cantidades de sulfuro de hidrógeno en azufre esen­

cialmente' puro de un modo relativamente económico.

-  3 -
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L1 Procedimiento de acuerdo con este invento comprende 

la  absorción del dióxido de anuiré y sulfuro de hidrógeno en un. 

hidrocarburo líqu ido saturado de a;¿ua como disolvente, la  reacción 

del dióxido ae asuxre y sulfuro de hidrógeno en contacto con e l

nxarocuruuro saturado de agía en presencia de anua lib re  en exceso

oe a (.¡sorben dióxido de

io ho disolvente, :c ormán
‘O del. disolvente y del

pa i-i CT .cular de reaJJ- ¿j 3. C 3.

c 1sur .ce y sulfuro du iii-e niuro._,eno en un liidro-

ca,_uuro saturna o ae , agua que nierve en o l in terva lo  de unos 12 id. 

a unos --I.'- v y «o hacen reaccionar en contacto con este disolven*
te y o n exce so de agua libre. Dn una fori;ia eepoc S . .. .1 j. 1ca de realie el—
o ion e st e invonto, la absorcii5n y ■ la ,reac . /0 é. Oii Ü81 dióxido de
a sur 3.■e pr sul furo cíe hidrógeno Su afe ctúsjn en una j i.a:tta de cracki.n;
sufro:’uda:. de iLigua o en un que.cose-io aatnr: .ido i:ío a-pía y con oxees 0
de íg.■i,ia l í  b.Ct0 9

Sn e l proceso perfeccionado del presente invento, e l 

sulfuro de hidrógeno se elimina a partir de una corriente ¿useosa 

que lo  contenga, como por ejemplo un ¿as Je .refinería o una co-

enre de g is  nalura l, medí.inte la  absorclon en e l di Sol'
rocarbonado, en e l que e l sulfuro de uidrogano se hace
’ con dióxido cíe ¡alufre en presencia de agua i  i  bre en e:

soore la  contenida en e l hidrocarburo saturado de agua. La cunti­

das ae agua necesaria para la  reacción es la  requerida para satu­

rar e l i .dar ocar curo més un exceso pura conseguir- un sistema en dos 

...ases, rueden u tiliza rse  en este proceso diversos hidrocarburos 

disolventes que disuelvan una pequeña cantidad de agua. Dichos 

nidroearcaros disolventes pueden caracterizarse también por ser 

ecentralmente inmiscibles con e l azufre a bajas temperaturas y con 

,.u¿ues canuidao.es de agua. Son ejemplos de disolventes que pueden



u tiliza rs e  los  hidrocarburos aromáticos como e l benceno, tolueno, 

lo s  válenos y o’eilbenoouoj las parafinas de cadena abierta, como 

los bésanos isómeros, espíanos, octanos, roñaros, decanos, undeca- 

nos y dod.eeanos t las paradinas c íc lica s  como e l  ciolopentano, e i-  

olonesano, c i  c 1 ohe pt an o, aietilciclopentano y metilciolohexano ? h i­

drocarburos ole .finio os como los pantanos, pentadienos, hésenos, 

hesudienos, hepten os, heptadienos, octanos, ootaüienos, nonenos, y 

nonaurenos; ciclopenteuo, ciclopentadieno, cicloiie.icono y cicloliexa- 

dieno, estireno y los alilbancenos. rueden u tiliza rse  asimismo ;,isz- 

c lrs  de los disolventes antes menciona.dos y diversas fracciones 

üiarccarbonadas del petróleo, como por ejemplo queroseno, gasolina 

pesada de cracking, gasolina pesada de obtención directa y gaso li­

na. pesaba re í orinada, ros di sol veintes preferidos hierven en e l in ­

terva lo  oe unos 19f- a unos 315u C.

j .'OS ni d r o c albur o s anteri órnente enurns ranos solamente 

&on re ore sen ou o i  vo e del tipo  oe disolvente oue puede u tiliza rse  

y e l proceso del presente invento no se halla necesariamente lim i­

tado a estos hidrocarburos, ¿üs fácilmente evidente que estos d iso l­

ventes pueden comprender o contener hidrocarburos aromáticos. Ade- 

m.ás, muchos de los disolventes de este tipo  son relativamente eco­

nómicos y, por lo  tanto, no se precisa en e l proceso to ta l del 

presente invento ningún sistema de recuperación de disolvente, 

disminuyenuo con e l lo  las instalaciones necesarias en e l  presente 

proceso. La eliminación del sistema de recuperación del disolvente 

reducirá, por tanto, grandemente tanto e l  costo in ic ia l  del proce­

so como tamcien los gastos de funcionamiento del mismo. Guando se 

uxinsan disolventes orgánicos de la  práctica anterior como los 

mono- y polxhxdroxiuleoholes, e l costo de dichos disolventes liará 

precisa la  recuperación de los mismos. Por otra parte, los d iso l­

ventes que son necesarios en e l  presente proceso son normalmente 

fácilmente asequibles en e l lugar en que se rea liza  e l proceso y
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reducirán, por tanto, e l costo, ya oue no precisan transporte, l’o- 

d-via otra ventaja del empleo del proceso de este invento y, en par- 

t ic u la r , de un disolvente del tipo anteriormente indicado es que s i 

a¿u.u.e asi prouuoido curante la  reacción se halla en una forma 

granular que es fácilmente separable de la  fase líquida en vea 

de hallarse en estado co lo ida l, y es relativamente insoluole en 

este tipo  de disolvente. Por lo  tanto, para la  separación del azu- 

'Lre ‘0x’ oaucicio en e l Pásente proceso se requieren instalaciones 

de ia c i l  y diseño y de costo reducido. Con objeto de conseguir la  

producción de azufre, es necesario tener un exceso de azufre so- 

ore e l punto de saturación del azufre en e l hidrocarburo disolven­

te , antes de que e l azufre se forme en un estado granular. Por lo  

tanto, puede sor conveniente que e l disolvente hidrocarbonado está 

sembrad o con azufre para fa c i l i t a r  la  reacción. Este problema se ' 

supera mediante e l diseño particular del proceso que se describe 

en lo  que sigue. Por otra parte, la  corrosión por e l dióxido de 

azufre-agua que puede tener lugar se lim itará sólo a quellas super­

f ic ie s  de la  instalación en las oue ap a re ja  una fase mixta de 

a-ua e hidrocarburo disolvente, como en e l reactor y en e l sedi- 

.iien ue azufre, insta es una clara ventaja sobre los procesos 

de la  práctica anterior que suponen e l empleo de disolventes hidro- 

xi-sustitu idos con los  que e l problema de corrosión es un factor

importante en e l mantenimiento de la  instalación y gastos de sus­
titu ción .

Como se verá a partir de la  descripción que sigue del 

proceso presente, solamente será necesario introducir azufre e le ­

mental v agua en al sistema en la  puesta en marcha del proceso,

^ SPÛ S de 10 oual» e l  asu:^ 9 y W  necesarios para la  producción 
dio.....do do ...,/_iUj..re y saturación del disolvente respectivamente, 

se obtendrán de los productos resultantes de la  reacción en e l  oro-



ceso, separándose e l exceso de azufre y a-;,ua del cisterna,

iSi proceso cíe este ir rvento se describ irá mejor naciendo 

referencia a l esquema adjunto, que sirve para aclarar e l invento, 

si cien se prsoerio.e xim itar e l alcance del invento a la  forma cíe 

rea lización  del proceso indicada a modo de ejemplo.

.en e l  esquema, una corriente pase osa que contiene sulfu­

ro de hidrógeno entra a l reactor 1 por la  parte in fe r io r  del mismo 

a cinves uel conducto 2. jjl reactor 1 es un recipiente usual du 

contacto en contracorriente de gas-líquido. la  reacción tiene lugar 

en las fases mezcladas de hidrocarburo y agua, la  comiente gaseosa 

puede ser, por ejemplo, e l material normalmente gaseoso obtenido 

del producto saínente de mi proceso de desulfuración cíe petróleo 

o «8 i e xormacion, en cupo caso puede ser conveniente recircu lar 

e l Hidrógeno en dicho proceso. Antes de la  recirculación puede 

ser conveniente eliminar e l sulfuro de hidrógeno del gas, ya que 

s.L sulxuro cíe hidrógeno pueda tener un efecto perjud icia l sobre 

e l  catalizador empleado en dicho proceso, h’l  gas asciende por e l 

reactor 1 y se pone en contacto con una corriente descendente de 

agua e hidrocarburo que contiene agua, en la  que ss lia absorbido 

a io .ld o  de anuiré, y que se introduce a l reactor 1 a través ele los 

conductos 39.

n i re a d o r  1 contendrá sistemas internos para conseguir 

e l contacto íntimo entibe la  corriente ascendente de gas y la  co­

rrien te descórdente de líqu ido, como por ejemplo placas perforadas, 

oxacas con cúpulas de burbujeo bandejas de tu rb o -re jilla , raateria- 

-ono, xe jix las  o cualquier otro sistema o d ispositivo 

usu,:,l para conseguir sicho contacto, he preferencia, la  temperatura 

cíe la  reacción se mantiene cu e l in tervalo desde unos ?4& a unos

a presión en e l in tervalo desde la  presión atmosférica a 

dt: osle rus. Astas condiciones deban sor ta los oue e l  dj sol­ana s
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vente se manteca en fase líqu ida durante la  reacción. Lanteniun- 

d° 61 ^1®°1Vent8 en estas condiciones, e l dióxido de azufre y sul- 

±uro cíe hidrógeno absorbidos reaccionan formando azufre puro y 

-..Uo., ni sulxuro ae Hidrógeno y/ o dióxido de azufre residuales 

se separar de la  corriente de gas ascendente en una sección su­

perior den reactor 1, mediante e l contacto con disolvente pobre 

descendente introducido en la  sección superior del reactor 1 a 

oraves üsl conducto 63 por medio de la  bomba 69. ü l gas restante 

P=-.oO. del ieacuoi* a mavés uel conducto 3 provisto de la  válvula 

4 para 81 Con'bro1 úe presión, na selección de un disolvente hidro- 

carponado adecuado y e l empleo de las condiciones adecuadas de ope- 

icicxói. dará lugar a mía reacción esencialmente - completa del oul- 

j-Uxo ae .ni aro gen o con e l dióxido de azufre, de manera que los 

componentes residuales sin reaccionar en la  corriente líqu ida 

que scile del reactor 1 serán despreciables.

Una corriente líqu ida que contiene e l disolvente orgá- 

í-1ü.i oc.ij. uonado, .%Uct y azume, sale p o r 'e l fondo del reac­

to r  1 a travás del conducto 5 provisto de la  válvula 6 de control 

ue la  presión y a travás del conducto 7 u un separador 8. En e l 

separador o, e l producto líqu ido saliente de la  zona de reacción 

se separa dando una capa do disolvente lu'.drocarbonado y una capa 

pastosa de agua-azufre, ül agua y azufre con a lo0 de hidrocar­

buro arrastrado se pasan a travás del conducto 9, provisto de 

la  válvula para e l control de presión 1C, a vm fundidor ue azufre 

11 que esta provisto de un sistema ue calefacción 12 y un tabique 

^kv.aciou  7r.na mezcla ae agua azufre e hidrocarburo se callen 

ra a continuación mediante una fuente externa, como, por ejemplo, 

vap°n, mediante la  cual e l azufre se funde y pasa en estado fun­

dido a un colector do salida 14, despuós de lo  cual, atraviesa e l 

conducto 15, válvula de control 16 y conducto 1?. La mayor parte

Q



üoJL azul re proaucxao o neto producido, se aparta del ¿pro­

ceso a través del conducto lo , que comprende la  válvula ¿e control 

de presión 19, a un depósito de azufre no representado. Otra por­

ción del azufre puede hacerse pasar a través del conducto 20, vá l- 

5. vu.la de control 21 y conducto 22 a mi quemador do azufre 2 3 , en 

e l  que se queman con aire introducido a través del conductor 2A 

wediante la  bomba 25. SI dióxido ele azufre y nitrógeno que se 

forma en e l quemador de asufre 23 se separan por medio del con­

ducto 26 y se enfrian en un reíliberan te 27 hasta la  temperatura 

10. de absorción que se desee.

Desde e l refrigerante 2 7 , e l dióxido de azufre y e l 

nitrógeno entran a la  parte in fe r io r  del aparato de absorción 

28 de dióxido de azufre a través del conducto 29, siendo e l apa-¡ • 

rato de absorción 20 un .recipiente de contacto pus-líquido usual 

15. en contracorrionte. El dióxido de azufre se absorbe en contracor­

rien te en e l hidrocarburo disolvente pobre seco en e l aparato de 

absorción 28 y se separa en solución en e l disolvente de la  ¡.ar­

te  in fe r io r  del aparato a través del conducto 30 mediante la  bom­

ba de disolvente rico  31. El n itrojeno que se halla presente se 

20. separa de la  parte superior del aparato de absorción 28 a través 

del conducto 62 y la válvula de control ue presión 70. Se abade 

agua suficiente a l conducto 30 a través del conducto 38 por medio 

de la  bomba 37, para sobrepasar la  saturación de la  corriente de 

disolvente r ico . Este agua puede obtenerse de una fuente ex terior 

25. a través del conducto 13 o puede separarse del fundidor dé azu­

fre  11. En este caso, e l ajua se separa del fundidor de azufre 

11 por e l conducto 32 después de pasar por e l tabique d iv iso rio  

73 en o l fundidor, y se en fría  por medio del .refrigerante 33, e l 

agua fr ía  so hace pasar a través del conducto 34, válvula de con- 

30. trox de presión 35 y conducto 36 a la  bomba 37. El exceso de agua

-  9 -



no neceau io para la  reacción as elimina del ¡sistema por e l con­

ducho 71. i31 reato úel agua se comprime con una loo.iba a través 

dex conducto 3o y so mésela con e l disolvente i'ico antes citado 

que contiene e l dióxido de anuiré absorbido? la  mésela se hace 

pasar a continuación por la. bomba de disolvente 31 y conducto 39 

a l reactor 1,

n i hidrocarburo que se recupera en e l fundidor de asufre 

11 y oue contendrá una cantidad residual de asufro disuelto se a- 

parta asi fundidor de a ¡sufro 11 a t.caves del conducto 40 mediante 

na bcv.ou ¿ti y se ni.ioe pasa-- por e l conducto 4? al rofri-pirante 

en» —1 .iuórocarouro su enfría a continuución y so devuelve a tra ­

vos oo.l ooi.L.ucto 4t- a.L separador da aaufre Li. en donde se formará 

Lías aauxre en o atildo granular, íál disolvente so arpara por 3... par-- 

i. e supe •}.cr (¿o.„ separador cíe -u.f re b a través do! conducto 45 

y se lince pasar por e l cambiador do calor 46 en o ! • que se c lis n -  

ua e.'. o-i. solvente, di disolvente o alentad o que contiene hidrocar­

buros i,e oaje poso molo calar, anafre di suelto y agía pasa a tra ­

vés! sel e onouct o 4 7 a l x race i  onaaor 46 os. el. c>us o l disolvente 

« or,roa o oí ¡ponentes se fraccionan a¡se otrópicainento. di producto 

ns cabes.i que comprende hidrocarburos do balo peso molecular} 

t  dañas ue 3Cv,. agua y algo no d isolvente , se sopara do la  cabe:,a 

sal xraccionador 4b a trovos de], conducto 49 provisto de un re- 

irx¿¿ex*uru,3 oü, ou. o., que uicna corriente de caneca se someto s. la 

aOjsi.ajxSacxojo y se baca pasa:-,.- por o l conducto 51 a un colector 52. 

Una parto dej. producto ce cabera condensadlo se separa del co lec­

tor a braveo sol ooncíucto 53 y bomba 54 y se rec ic la  a l fra c ­

ciono, dor 46 por e l conducto 55 o orno re flu jo . En e l co lector 52, 

s.l producto uo caDesa conden«ado se separa dando una cana ais 

uj.drocarbu.ro y una capa os agua. La capa do agua se separa por 

si. conducto 56. Otra paite del producto de cabe?,a que comprende

10 -
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se a ó.e hidrocarburos ligeros  se comprime por e l conducto 57 me­

diante la  bomba 72, mezclándose con alimentación nueva y se hace 

pasar a l reactor 1 por e l conducto 2.

121 hidrocarburo sin agua se separa como disolvente po­

bre de la  parte in fe r io r  del frac donador 48 a través del conducto 

3o. Dna parte de este disolvente se hace pasar- a través del con­

ducto uS> calentado mediante un cambiador 60 que proporciona ca­

lo r  a la  zona de fraocionamiento 4b y se hace pasar a través del 

conducto 61 nuevamente a l í'racciorador. Otra porción del d iso l­

vente pobre se separa del frac donador 4b a través del conducto 58 

y se hace pasar por la  bomba 63 al conducto 64 y cambiador de ca­

lor’ 46. ü!1 disolvente pobre regenerado enfriado pasa a continua­

ción por e l conducto 65 a l refrigerante 66 en e l que e l disolvente 

se en fría  aún más. b l azufre soluble todavía presente en e l d iso l­

vente pooro se presenta en forma granular debido a la  reducción 

de temperatura y se u t i l iz a  como agente de siembra para la  pro­

ducción da más azufre cuando e l disolvente se devuelve a l reactor 

por e l conducto 6o mediante la  bomba 69. Esto da lugar a granulos 

mayores que se separan más fácil¡uente del disolvente. Otra por­

ción del disolvente enfriado pasa a través del conducto 67 a l apa­

rato de absorción del dióxido de azufre 2b, en donde e l  dióxido 

de azufre que entra por e l conducto 29 se absorbe en contracorrien­

te .

-61 ejemplo siguiente se indica para ilu s tra r e l  procedi­

miento del presente invento. 

lüJBMPLO I

Se introducen 106,4 moles de azufre a una temperatura 

de 1;>2- ü y a una presión de 3,06 atmósferas en un quemador de 

azufre en e l que se quema e l azufre con 531,4 moles de aire que 

contiene 106,4 moles de oxígeno y 425,0 moles de nitrógeno, in tro ­

duciéndose e l a ire en e l quemador a una temperatura de 168 o y a 

una presión de 3,06 atmósferas, ios 106,4- moles de dióxido de azu­

me resultantes y 425 moles de nitrógeno a una temperatura de 3168

-  11 -
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¿1? '*'% '-".l / El í¿ i) I |
- y una presión de 3 C6 ritn>ó"'':' ^  ^  fu’’ ^  $  &  \ ^ ^

„C u  - c o b r a s  pasan del ouemador de 7 ¡ ^ f

I im ; e m " rante- ^  —  -  « * * „ >  y se iiacen paaar
aparato de absorción de

. ue aauire a LU'ia temperatura de
rJ" y mía presión de 3 atmósfera- "■» «i

. n - iJ o - iJ1 e l aparato de absorción,
e l ciioxiQo ae azufre se ¡>nn» Q , ’
„ , , " *’“ * a"  « « •  ® *  corriente deseen-
o-ome ae disolvente pebre seco que se i s a a  , . ,
.Vrrr.,n+n n rxioroaucido en dicho
apcnato a una temperatura de 43a o -  o 1rio
fe ¡ ,.q ,,n) , " ^ ia J?I‘e8l0Ja ¿le 2,73 atmós-

7 (' 7   ̂ 1 A° e l d id xid 0  de -  absorbe en e lla . ^

“  ÍÍUe Bntt'a “  01 aSarat° *  —  “ * *  3 » t .  con e l a1¿_nnico ue a su. ere se elimina ñor pa ^ar+a .
v. , • * * * te superior, estando formado
'i-no .-as de cabeza por 410 rióles de -i--o '

v1, , 3 Jt i a “ ° ^ o  y 2 ,1  moles de dió­
xido de azul re. El d iso lverlo  ~
-c ¿ o ~ue contiene- e l dióxido de azu­
me a us oro icio se separa de la  ¡arte infv, a ,

, * " * *  11U0-'lo r  del aparato de absor-
ion a una cemoeratura de «110 r

' ‘ t-on cernead o dicnas colas 05,3

“a 0 c ce dióxido de anuiré y 5,1 moles de
-mxo...uio. turcas ae pasar a l reaoto" oí n i 

o t« -o - * ’ “ ' cicolvonce r ico  se mea­
d a  con 57,2 moles de alJua a VUia temperatura de , »  „  v
sián ce 34 a t , ¡ ae „ „ .  ,, , * “ y “ a ír e ‘

sann na o ae a;.¿ua, que está

ío r  1,2 5 0  ^ ae - ^ 01^ ,  CM,0 nm
ejemplo una .zusoli«a'j n.Oociu.a og crac "d n ua oXuLaiO¡ ■;(,£. moles de &,Up 1 1Ülplpq ría -,̂ -n I '  J ~

-  - c r o ^ n o ,  104, 3 moles ae d is id o  de acurre
acuí’re a m u la r  y dc0„s lto  3„ ....... .. . . ;

-.ir ir. Ouu-Lcen ci continuaoión
Vii r " aC't0r a UIta tem peratura de 4 ,1  3 Tr p .

rij.,,?c., v ■ ¿--.febioii ue 34
-Ki¡*ysnn'ao, Tii m a te r ia l  de a l i . i e r f s f »  Ó-
p, . -l,e ^ajtione 57,1 moles

■ = ■ -•¿'•or;o, 'T u ,; ...elee ...
-!i'u iJ-e hidrógeno, d o-bo r,„n ...

en o ,  ̂ " J" ' !° ue Jdetano» 112*5 moles de etano,■ -> l f C~ ¡:cO.'r r. „ . !os ue proviUiO,

¡cunos, 9,6 molos de ñer;
<°les de butanos, 10,C moles de pen- 

■:-n moles de heptunos, 1,0 ...oles aeJ ,  — V M J  . . . w  , ; , ) J  ^ 4  £»j r. ;

a«tanos, 0 ,0 moles de w .n .0o ..
.,...... ., .......  J -^ ^ a u e e  en e l  reactor a Uila

v ’-Líi.c-i !.j«L 0 0 } o!; í i o i/i t , . f 't
....  •"f -•'^osxerus, dn este reno-
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t or e l culturo de bidvógeno ceacc:i.ona con e l dióxido de azui re
oue i.cOíjOj.'ü0 Oí !. (J_L Ctr. oCJ-VCente y e l acurre ss produce íni la  ca-
V8. v; ÍT3 ••ontaoto entre e l a uei y e l disolvente a

01 producto salías¡te de la  cabera <del reactor se sepa-

ra a una b&Dporatura ele 43y 0 y mía presión (la 34 atmósferas a 

m:a instalación da o aricantración de ¿ao conteniendo dicho >,ro- 

dneto saliente 00,42 Dolos úe nitrógeno, 40,QO moles de dióxido 

06 c'Jjr‘üQii05 /74 moles de metano, 77,75 moles ele otoño, 35,4u 

moles ue propano, r ¿ ,20 laoles de butmioa, 0,03 moles de pentanos, 

0,^2 moles de hexanos, 0,15 moles de heptanos, 0,04 moles ele oc­

tanos, 0,01 moles de nonanos, 6,2 moles de agua y 1,4 moles de 

disolvente. ..di producto saliente de la  parte in fe r io r  del reae- 

uor se separa a una temperatura de 71- 0 y se hace casar a una 

presión de 6,0 atmósferas a un sedimentador de pap illa , las colas 

ue“* 0o n p0u,3 moles ele azufre, 1,70 moles de n itro -

peno, 9,02 moles de dióxido de carbono, 305,60 moles de me­

tano, c4 , (5 moles de stano, 31,73 moles de propano, 21,32 moles 

de butanos, 0,57 moles de pentanos, 3,7o molos de hexanos, 4,05 

moles de heptanos, 1,76 molas de octanos, 0,59 moles de nonanos, 

,51 moles oe agua y 1, i  /n, 1 moles de disolvente ( pasolina 

pesada de cracking). Sn e l  sedimentado e l producto líqu ido sa lien - 

t¡e ¿.e la  nona ue reacción se separa dando mía capa de disolvente 

¿uórocuroonado y una capa de una suspensión de asufre en agua»

-ul px-oaucto in te r io r  del sedimentador se hace pasar a 

un fundidor de asufre a una temperatura de míos 71s 0 y una pre­

sión de 6,8 atmósferas; este producto contiene 350,7 moles de a- 

su fre, 0,29 moles de nitrógeno, 1,07 moles de dióxido de carbono, 

moles ue metano, 4 , 07' moles ue otoño, 3,73 moles de propano, 

2,50 moles de butanos, 1,0 moles de pentanos, 1,02 moles de lieza- 

.aos, 0,47 moles de he pt anos, 0,20 moles de octanos, 0,0? moles 

de nGuanos, ¿.br.,50 moles de agua, 137,31 moles de disolvente.

-  13 -
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O  Q. ■ WV ü:
:.i. , ■ ' '  tssaaaiMíw
“ aU1“ lti0- ÜS aa™ .  1»  « « o l a  se calienta por medio de mea 

cuente ex terior mata una temperatura de irnos 1321 0 , con lo  cual 
e l  asurca se funde y pasa del fun;]ldoI, de aauf,.e a ^  coleoi;o,, d¡¡

salida. 11 anafre „  separa de este recipiente a mea temperatura 

de unos 132* 1 y m,a presión de S,1 atmósferas, una ¡a rte  dal azn.  

ere neto asi producido se Hace pasar a una instalación de almacena­

je del asu fre, mientras que otra parte de este asufre se introduce 

en e l  quemador de asufre a una temperatura de 132E o y una presión 

I . . . í í - e t a , .  uel .Liuiuxdor de asufre se separa asimismo agua 

a mea temperatura de unos 132* 1 y se hace pasar a un reí: r i f e  rente

“  Sl 38 ®n fr ía  hasta unB temperatura de aproximadamente « *  0. 
Una «arte  del amia enfriada se separa como sobrante, mientras que

otra parte de este ayua enfriada se separa come sobrante, mientras 

que etc a parte de este apua enfriada se mesóla con e l disolvente 

r ico  saliente del aparato de absorción de dióxido de asufre pro­

porcionando así e l  apúa de saturación de este disolvente y e l exce­

so ce anua necesario para oon.sen.uir un sistema en dos fases en e l

reactor, con lo  cual se forma asnino en la  cara de contacto entre
las dos frises,

la  capa de hidrocarburo disolvente obtenida en e l  íun- 

disor de asufre se separa del mismo y se hace pasar a un re fr ia e -  

rante en e l que este disolvente se en fría  a mía temperatura de unos

71‘  J S “ ia p i- s3-il1 «•  6’ t atmósferas. Esta corriente contiene 38,20 

moles de asufre, 0,29 moles de nitrógeno, 1,70 moles de dióxido de 

carbono, 38,80 moles de metano, 4,C7 moles de ataño, 3,73 moles de

propone, 2,50 moles de butanos, 1,0 moles de pentanos, 1,02 moles
cis iiexanos, 0,47 ííiolss d e  l i p ^ f c n n a  a  n r  -¡

‘ ae ^x-W ios, O, ¿0 moles de octanos, 0,07 mo-
le s  de nonanos, 5,7 moles de ayua y 137,31 moles ds disolvente; es- 

U  e<’" l<“ M  *• r0e ic la  a l separador mezcl,Sudóla oon e l producto

salien te de la  parte in fe r io r  del reactor antes de su introducción
en o l separador»

la  capa de hidrocarburo disolvente en e l sedimentador se 

eouo co-nente de caoesa a una teoiperatura de ?2£ 0.  ¿’sta

-  14 -



corriente contiene 91,75 moles ¿le azufre, 1,7o moles ele n itróge­

no, 9,01 moles de dióxido de carbono, 305 moles de metano, 34,75 

moles de etano, 31,70 moles cíe propan o, 21,32 moles de butano,

6,57 aleles de pantanos, o , / o

5 lie pt exios, 1,7<5 moles ele ootan

moles de agua y 1373,10 moles

corriente de cabeza se hace pasar a un cambiador de calor en 

donde la  ráesela se calienta a una temperatura de lüu- 0. y se 

hace pasar a un frac donador en donde e l disolvente y otros com-

10 ponentes se fraccionan- aze ©trópicamente. lias colas del fra cc io -

nador que comprenden 1373,10 moles de disolvente y 94,75 moles 

de azufre disuelto en e l mismo se separan de la  parte in fe r io r  

dsl frac donador a una temperatura de 232£ O y-una presión de 

4,7o atm. listas colas se nacen pasar a presión a travos de un 

15 cambiador ele calor en e l que se enfrían parcialmente. Las colas

parcialmente enfriadas se hacen pasar a continuación a través 

de un refrigerante y se enfrian después a una temperatura de u.no£ 

43- 0. lina parte de este disolvente pobre saco, que contiene e l

asufre granular que se precisa para sembrar la  reacción, se hace 

pasar por medio de una bomba en la  oue la  presión se eleva hasta

i 4 atmosferas, a la  parte superior dril reactor mientras oue o— 

tra  porción del disolvente pobre seco a una temperatura de 43 ü 0 

y una presión de 2.73 atmósferas pasa a la  parte superior del 

aparato ue absorción del dióxido de azufre. La fracción de ca- 

5 besa del frac donador se separa a una temperatura de unos l io -  0

a un refrigerante en e l que e l  producto saliente se en fría  a 

una presión de 3,75 atmósferas a una temperatura de aproximada­

mente 43- 0. La fracción de cabeza así enfriada que condene 

1,7o moles de nitrógeno, 3,02 moles de dióxido de carbono, 305,6 

30 moles de metano 34,75 moles de etano, 31,72 moles de propano,

-  15 -



£1,32: moles de 'butanos, o ,57 moles de poníanos, ü,7ü moles de bé­

sanos, 4,05 moles de peni;anos, 1,76 moles de octanos, 0,59 moles 

de nonanos y 0,70 moles de agua, se hace pasar a un co lector. Una 

parte de esta tracción de cabesa se separa del co lector y se re- 

c ic la  a l fraceionador como líqu ido de re flu jo , mientras cpue una 

porción gaseosa de la  cabeza se meada con alimentación nueva y 

se hace pasar a l reactor y ot:ra parte de esta fracción de cabeza 

se separa como cas natural a un estabilizador.

Esta so lic itud  que, corresponde a la  presentada en Es­

tados Unidos de America, del 17 de Uoviembrs de 1.95c, bajo e l 

líómero 774.510, se acoge a los beneficios del artícu lo 51 del 

vigente Estatuto sobre Iropiodad Industrial.

Los puní os de invención pr opia, nueva, C[UG 0 0 presentan

se an objeto ae la  preconté so li ritud C.3 Latente de In—

por U lIUdE anos son los s i.;uientes:

1*. “  l'a 000C 0 üÍ.'U. OI.)'u 0 "OO.i’Gl la  prouucci ón de azi1 n'b .....° ?

que comprende absorber dióxido de azufre r siO.fa.ro ele hidrógeno 

en un. ....id ..■oemñuro líquido saturado con. agua como disolvente, 

hacer reaccionar dicho dióxido ele azufre y dicho sulfuro de La­

dróme ii o en contacto con .dicho hidrocarburo saturado de ama en

le­rae zcia  de 'I 1.1 Q . *J X 6’ en se;c e s o ci la  oontunida en dicho d i3o í­

vent e , formando con e l l o azu 71-- •' > d t ; 0  -. yT'i r dicho asi.ifre de dlo ho

di solvente y de elidía agua.

2r- ,̂ T~fv] >00 Gdimiento se. Vj ■ 0 3 rcivii.id: 08. en e l punto

5 u e l cua l e l ¿ii /o:;cicío de azufrej y e l su3.f ur o de liidrógeuo son

ab '<> 0.0oídos o:n. un hid r o o ai1 ¡juro CiioOJ..vente cue Iiiei/•ve en esencia

en la  -mía de ISO

3^.- Un rjrocediraiento según se reiv ind ica  en los pun- 
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tos 1® o 2®, en e l cual e l dióxido de azufre y e l sulfuro de hi­

drógeno son absorbidos en una mezcla de hidrocarburos disolven­

tes del grupo del queroseno y de las gasolinas pesadas.

4®.- Un procedimiento segdn se reivindica en cualquie­

ra de los puntos 1® a 3®, en e l cual una corriente de hidrocar­

buro disolvente sustancialmente seoo se pone primero en contacto 

con una mezcla gaseosa formada por combustión de azufre con aire 

se absorbe dióxido de azufre durante este primer contacto, el 

disolvente hidrocarburado que contiene dióxido de azufre se mez­

cla luego con una cantidad suficiente de agua para formen? una 

mezcla líquida de hidrocarburo disolvente saturado de agua y 

que contiene dióxido de azufre y un exceso de agua libre  y ««a  

corriente gaseosa que contiene hidrocarburos normalmente gaseo­

sos y sulfuro de hidrógeno, se pone en contacto íntimo a con­

tracorriente con dicha mezcla líquida en una zona de reacción 

a una temperatura sustancialmente dentro de la  gama de 24 a 

121® C y a una presión a la  cual el disolvente hidrocarburado 

se mantiene en la  fase líquida, de manera que se formen azufre 

y agua por reacción del dióxido de azufre y del sulfuro de hi­

drógeno en contacto con dicho disolvente saturado de agua y 

dicha agua libre .

5®.- Un procedimiento segdn se reivindica en e l punto 

4®, en e l cual una corriente del hidrocarburo disolvente se in­

troduce en la  zona de reacción en un punto intermedio a l punto 

de introducción de la  mezcla de agua y disolvente hidrocarbura­

do que contiene dióxido de azufre y el punto de retirada de gas 

no reaccionado desde dicha zona y se hace pasar en contracor­

riente con el gas que asciende en dicha zona de reacción, se 

retira gas sustancialmente libre de sulfuro de hidrógeno desde 

la  parte superior de la  zona de reacción y se retira del fondo 

de dicha zona de reacción una corriente de papilla de azufre en

-  17  -
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una mezcla de agua y de disolvente hidrocarburado y luego se separa 

azufre desde dicha corriente de papilla.

62. -  Un procedimiento segiín se reivindica en el punto 

52, en el cual la  corriente de papilla retirada de la  zona de reac­

ción es separada en una zona de separación de la  papilla en. una 

corriente de hidrocarburo disolvente sustancialmente libre de azu­

fre granular y una corriente de agua que contiene azufre granular 

en forma de papilla y disolvente hidrocarburado arrastrado, dicha 

corriente de agua se calienta en una zona de fusión del azufre 

en medida suficiente para fundir el azufre y separar la  corriente 

en una fase hidrocarburada, una fase acuosa y una fase de azufre 

fundido, dicha fase hidrocarburada se retira de dichas fases de azu­

fre y agua y se enfría y se hace circular de nuevo a continuación a 

dicha zona de separación de la  papilla.

7S. -  Un procedimiento segiín se reivindica en el punto 6£, 

en el cual la  corriente de hidrocarburo disolvente separada en la  

zona de separación de la  papilla es libertada por destilación frac­

cionada de los componentes que hierven por debajo del hidrocarburo 

disolvente, el disolvente así regenerado se enfría luego en medida 

suficiente para formar partículas de azufre sólido a partir del azu­

fre disuelto en e l disolvente hidrocarburado y se devuelve a la  zo­

na de reacción una corriente del disolvente resultante que contiene 

semillas de azufre.

8s. -  Un procedimiento segiJn se reivindica en el punto 6®, 

en e l cual la  fase acuosa se retira por separado de la  zona de fu -
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sión del azufre y una corriente de dicha fase acuosa se mezcla 

luego con la  corriente de hidrocarburo disolvente que contiene 

dióxido de azufre y que fluye a la  zona de reacción.

9S. -  Un procedimiento segán se reivindica en e l punto 

5 62, en e l cual la  fase de azufre fundida se retira por separado

de la  zona de fusión del azufre y una parte de dicha fase de azu­

fre se convierte después por combustión con aire en e l gas que 

contiene dióxido de azufre y que es llevado a contacto con hidro­

carburo disolvente sustancialmente seco para la  absorción de dió- 

10 xido de azufre en e l último.

102. -  procedimiento para la  producción de azufre.

Tal y como se ha descrito en la  Memoria que antecede 

representado en los dibujos que se acompañan y para los fines 

que se han especificado.

15 Esta Memoria consta de diecinueve hojas escritas a má­

quina por una sola de sus caras.

Madrid, 1QD1C. B59

A
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