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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se acompaia &
la solicitud de
uns, PATENTE de INVENCION por VEINTE ANOS en EéPAﬁA, a favor
de Charles Henderson Simpson, subdito norteamericano, con
residente en CANONSBURG - Pennsylvania (U.S.4.),
por

"PROCESO PARA LA EXTRACCION DE AZUFRE DE MATERIAL QUE LO

CONTENGA EN ESTADO ELEMENTAL'

INVENTOR: el Sr. solicitante.
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Bsta invencion se relaciona con un proceso para extraer
azufre de material que lo contiene en estado elemental. Como el azu~
fre elemental existe en cantidades considerables en una serie de
materiales, es muy de desear un método economico para su extraccion
de los mismos. Entre los materiales que contienen azufre elemental
en cantidades considerables se encuentran varios minerales de bajo
grado, slams procedentes de operaciones de fundicion, residuos pro-
ducidos por la precipitacion de sdlidos procedentes de gases de tu-
berfas de escgpe ¥ éxidos consumidos de operaciones con gasese.

Hasta ahora, los intentos para recuperar el azufre ele~
mental de esos materiales han comprendido el tratamiento del mate-
rial con un disolvente selectivo caliente del azufre, la separacion
del material s6lido residual de un licor resultante o solucidn de
azufre y el enfriamiento & 30°C o menos, o evaporacién de la solu—
cion de azufre para separar a este elemento de aquélla. Algunos de
los disolventes probados han incluido el tolueno, xileno, alguilnaf-
telenos, tetralina, decalina, tetracloruro de carbono, disulfuro
de carbono, tetracloruro de acetileno, tetracloroetileno, tricloro-
benceno y similares. Estos intentos han fracasado por diversas razo-
nes. En primer lugar, las condiciones de reaccion usadas han sido
tales que el disolvente reaccionaba con el azufre formando &cido sul-
furoso y otras sustancias acidicas que corroen aparatos y equipo.
El disolvente ha reaccionado también con el azufre formando negras
sustancias alquitranosas que snsucian los aparatos y que se solidifi-
can gobre partes de los mismos, requiriéndose por ello frecuentes
interrupciones en el trabajo de la planta para su retirada. Estas
sustancias alquitranosas son extremademente diffciles de extraere

En segundo lugar, los procesos no han sido adaptables a

- rd
una operacion continua.

En tercar limnam  ama-
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micos, ya que los ritmos de extraccion han sido lentos y las pro-
‘ducciones de azufre escasas.

En cuarto lugar, la calidad del agufre extraido ha sido
inferior.

En quinto lugar, el disolvente ha resultado contamidedo
con impurezas despuss de emplearse una o dos veces, requiriendo asi
un tratamiento para la eliminacion de las impurezas antes_de poder—
se emplear de nuevo,

En sexfo lugar, los disolventes empleados no han sido
suficientemente seleotivos para extraer proporciones importantes
de azufre del material que lo contiene sin extraer al mismo tiempo
con aquel contaminadores indeseables en cantidades tampoco desea-
bles. Esto ha sido particularmente cierto en el caso del tratamiento
de oxidos oonsumidos que contienen los siguientes contaminadores in-
deseables, extraidos por el disolvente juntwmente‘con el azufre:
sulfuro de ersénico, azul de Prusia y ciertos aceites alquitranosos
¥y disolventes.

Con mi proceso se extrae econdomicamente azufre elemental
de tales materiales que 16 contienen como minerales de bajo grado,
slams procedentes de operaciones de fundicidn, residuos de la pre—
cipitacién de solidos procedentes de gases de tuberfas de escape y
oxidos consumidos érOGedentes de opéraciones con gases. El azufre
elemental extraido por mi proceso posee und pureza muy elevada, del
orden del 99% o més y la produccidn del mismo con materiales gue 10
contengan asciende hasta un 98% del azufre slemental presente en
ellos. Especificamente, mi proceso comprende la formacidn de una mesz:
cla del material gue contiene azufre y de uﬁ disolvente hidrocarburo
alifédtico que tenga de 7 a 18 dtomos de carbono. Antes de la forma—

cidn de la mezcla, se ha secado el material que contiene el azufre

de manera que su contenido en humedad sea inferior al 12% aproximada)
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lleva a cabo poniendo la mezcla a une temperatura de 85 & 13200 y fozx

mando una solucion del disolvente y del azufre elemental. Luego se
separa la solucidn del material solido residual y se enfria a una
temperatura de cristalizacidn del azufre. DespuéS'de esto, se sepa-
ra el azufre que ha cristalizado del disolvente enfriado.

Parte del material portador de azufre empleado en la
practica de mi proceso es en forma de trozos que se reducen por tri-
turacion a piezas pequelias que pasen a través de una oriba de 1/8 a
1/4 de pulgada. La trituracidn de los trozos en piezﬁs pequefias per—
mite mayores producciones de azufre del material al 6frecer une me-
Jor mezcla de éste y el disolvente y acentuar as{ la extraccidn del
azufre de dicho material.

Una vez que ol material ha sido triturado & un tamaiio
aproximado de 1/4 de puléada, se le seca para eliminar la humedad y
ovitar as{ indeseables reacciones laterales entre ia humedad del ma~-
terial, el azufre del disolvente y ciertos constitutivos del material
tales como sulfuro mercurico, compuestos de cromo, compuestos de man
ganeso o sales solubles en agua. El secado se lleva a cabo para re-
ducir el contenido de humedad del material a menos del 12% aproxima-—
damente por peso. Cuando el contenido en humedad es disminufdo de
esa manera a menos del 12% por peso no es ficil que se produzocan
las indeseables reacciones laterales, no quedando sometidos el equi-
po y aparatos empleados para la retirada del azufre al ataque de com
puestos sulfurosos acidicos. As{, el sparato se libra de la ocorrosioy
por los compuestos sulfurosos, asi como del ensuclamiento de sus
componentes, no quedando tempooco expuesto a las sustanoias alquitra~
nosas que tambien ensucian y obturan al wismo.

Simulténsemente al secado del material para disminuir

su contenido de humedad al nivel deseado, yo caliento previemente
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el mismo & une temperatura inferior al punto de quioﬁ del azufre,
es decir de 112 a 11400 ¥ preferiblemente a une temperatura compren
dida enfre 85 y 110%. Es importante que en el calentamiento previo
del material la temperatura no sea elevada al punto de fusidn, o
superior al punto de fusion del azufre, pues de otra manera el azu-
fre presente en el material me fundira y fluira del mismo solidifi-
candose luego ¥y causando por consiguiente dificultades de manipula-
cién y atascamiento y ensuciamiento del aparato. El calentamiento
previo del material portador de azufre evita el enfriamiento del di-
solvente, que se calienta al entrar en contacto con aquél, disminu—
yéndose asi el tiempo invertido en la extraccion. Esée calentamiento
previo del material impide tambien que el disolvente calentado selle
en el material uma parte sustancial del agzufre eiemental hasta gue
le mezcle de disolvente y material portador de azufre sea elevada a
una temperatura que rebase el punto de fusion del azufre y hasta

ae 132°%,

Luego mezclo el material portador de azufre secado‘y
precalentadd con un disolvente hidrocarburd_de cadena abierta que
tenge de T a 18 atomos de carbono. Los disolventes hidrocarburos
de cadena abierta de menos de 7 atomos de carbono no se usan normal-
mente para la extraccion de azufre porque separan materiales extra—
fios no deseados y reaccionan facilmente con el azufre, y aquéllos de
mas de 18 étomos‘de carbono no son facilmente separables del azufre
extraido. '

Log dieolventes hidrocarburos de cadena abierta con los
qQue se relaciona mi proceso incluyen disolventes olef{hicos ¥ para-
finicos. Entre los ultimos figuran eptanos, octanos, nonanos, deca
nos, undecanos, dodecanos, tridecanos, tetradecanos, pentadecanocs,
9xadecanos y octadecanoss Entre los olefinicos hay eptenos, octenos,

nonenos, decenos, undecenos, dodecenos, tridecenos, tetradecenos,
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pentadecencos, exadecenés y octadecenos.

Yo empleo estos disolventes hidrocarburos de cadena
ablerta aisladamente o en mezcla con los otros. Comercialmente son
de facil adquisicion en forma de mezclas tales como gasolina, frac-
clones de nafta con 7 a .18 atomos de carbono, queroseno, aceite
diesel y aceite de estufa. Los disolventes hidrocarburos de cadena
abierta compuestos predominantemente por disolventes de T a 18 &to-
mos de carbono, son utiles para la puesta en préctica de mi proce—
80 porque los disoiventes comerciales producidos en el fracciona-
miento del petrdlec se superponsen uncs a otros y contienen Propor—
ciones relativamente pequefiag de hidrocarburos que tienen menos de
7 atomos de carbono y/o més de 18.

La cantidad de disolvente aiiadida al material portador
del azufre ha de ser suficiente paras extraer el azufre del mismo- |
¥ 1levarlo a la solucién formada en la fase de extraccidn. Yo he
descubierto que la proporcidén de disolvente a material de 1 - 531 pd
peso produce resultados satisfactorios y que una proporcion de 2 =
4:1 por peso es preferible. Los factores que afectan a la cantidad
de disolvente empleada son la temperatura & que se 1le§a a8 cabo la
extraceidn y la cantidad de azufre presente en el material.

Antes de afladir el disolvente al material precalentado,
lo caliento a una temperatura de 85 a 132°C y formo as{ una mezcla
de disolvente y material portador de azufre calentados. Sin embargo,
no es necesario en la practica de mi proceso que tanto el disolven—
te como el material portador de azufre sean calentados antes de meze
clarse. El calentamiento del disolvente“sélo o del material produce
satisfactorios resultados. Sin embargo, el tiempo de extraccion
aumente necesariamente cuando sdlo se ha calentado previamente uno

de ambos elementos. Cuando se precalientan los dos, el tiempo de la

extraccion se completa en 5 a 15 minutos con excelentes produccio-
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nes, produciéndose buenas cantidades en un per{odo de 5 minutos.
As{, precalentando tanto el disolvente como el material, mi proceso
es faoilmente adaptable a operaciones cont{nuas. Cuando se preca—
lienta el disolvente o el material aislademente antes de la mezola,
el tiempo de extraccion aumenta entre 15 minutos y una hora.

Iuego mezclo el disolvente ¥y el material portador del
azufre conjuntamente y extraigo el azufre del materiai 2 una tempe—
ratura comprendida entre 85 y 13200 y preferiblemente a una tempe~
rature de 120 a 130°C, El 1{mite superior, es decir 132°C, de esa
amplitud de temperaturas es extremadamente importante como se expon-
dré més adelante con mayor detalle. Si la temperatura es inferior
-3 85°C para la fase de extraccion, el grado de ésta es demasiado ba-
jo para que resulte préctico y econémicog Cuando la temperatura de
extraccidn es superior a 132°C, ge producen dos circunstancias inne-
cesarias y altamente indeseables. Ia primera de ella es que el azu~
fre comienza a reaccionar con el disolvente hidrocarburo y separa
dtomos de hidrdgeno de la cadena de carbonos con el resultado de la
formacion de productos no saturados, residuos carbonosos y sulfuro d
hidrdgeno. La presencia de estos prﬁductos de reaccion es evidente
por un oscurecimiento del disolvente y por otros detalles. El sulfu-
7o de hidrdgeno es particularmente indeseable incluso en pequefias ca;
tidades, ejerce una acoidn téxica acumulativa y es claremente inde~
seable en una operacidn de elaboracidn. Ademés, el sulfuro de hidrd~
geno se oxida formando acido sulfuroso y finalmente se convierte en
acido sulfurico, cada uno de los cuales es corrosivo de las partes
metdlicas de los componentes del equipo de elaboraciodn.

Con la formacidn de sulfuro de hidrogeno, un agente re-—
ductor, y con la presencia de otros compuestos de azufre que pueden
reducirse y que yvueden hallarse presentes cuando se produce una des=

composicidén o reaccion del disolvente hidrocarburo, hay una oportu-

W
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Aunque pareoeria logico emplear temperaturas superiores a 13200,
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nidad de formacion de una serie de compuestos de azufre y oxigeno
tales como hidrdsulfuro, tlosulfato, tetrationato y otros que gene-
ran unas dificultades inesperadas en la realizacidn de mi proceso.
Ademés, la produccion de los compuestos de azufre y oxigeno reduce
materialmente la eficacla del proceso y hace imposible el nuevo
ciclo del disolvente a menos que sea purificado o tratado. La puri-
Picaocion o tratamiento del disolvente para ponerle en cordiciones
de nuevo uso requiere la adicion de una fase antiecondmica al proce=
80, | |

La segunda circunstancia innecesaria e indeseable que se
produce &l llevar a cabo la extfaccién del azufre a una temperatura
superior a 13200 es la produccidn de un azufre lfquido que no o8 ab-

sorbido por el disolvente y/o que es insoluble en el disolvente.

particularmente 135°C ¥ superiores, para acelerar la extraccion de
azufre e incrementar la accidn del disolvente, he descubierto que
ello no‘es as{ porque a temperaturas de 135°C ¥ superiores sale azu-
fre 1{quido del material ¥y no es absorbido por el disolvente, sino
que cae répidamente a través del disolvente a las partes inferiores
del aparato. Luego se agrupa este azufre liquido en charcos en las
partes inferiores del aparato. No se disuelve en el disolvente sino
que se desplaza & una parte del aparato donds se solidifica, se en=-
durece y se adhiers tenazmente a la superficie sobre la gue se ha so=
lidificado. En consecuencia, este azufre liguido atasca y ensuocia
pronto el aparato y reduce la eficacia de la operacidn o determina
une interrupcidén del procesos

Aun cuando la cantidad de este azufre liguido sea peque-
fia, en une operacidn continua para el que mi proceso se halla parti-
cularmente adaptado se produce una acumulacidn del azufre liquido,

que se solidifica y obstaculiza el proceso.




10

15

20

25

30

205437

Este azufre liguido tiene un elevado peso especifico con
relacidn al disolvente y en consecuencia cae rapidamente a traves
del disolvente a las partes inferiores del aparato. ’ N

Basdndome en mi trabajo en la extraccidon de azufre, es
mi opinidén que estg azufre lfquido que he descubierto se pfoduce
en la fase de extraccion a temperaturas de 13500 y superiores, com-
prende un azufre amorfo designado §/4 y algunas impurezasg. E%;%C es
inscluble en disulfuro de carbono y se cambia en ezufre rémbico o)
monoclinico, dependiendo de la temperatura & que se mantenga.

Este §/{ s segun he descublerto, se recoge generalmente
en cribas filtrantes que se usan cor:ientemente en el proceso de ex=
traccion de agufre, donde se solidifica y obstaculiza la totalidad
del proceso. El 5/{ se adhiere fenazmente a una superficie sobre la
que se solidifica y es muy diffcil separarlo de dicha superficie.
Cuando en el eparato de extraccion de azufre se emplean tubos o condq&
tos, este %&t se amontona sobre las paredes interiores de los mismos
¥y disminuyé por consiguiente la cantidad de fluido que circula por
ellos, impidiendo al final la circulacidn de cualquier cantidad de
fluido. En congecuencia, al extraer azufre de materiales que lo conw
tengan, es fundamental que la temperatura de extraccidon sea mantenida
por debajo de aquel velor en que se forma este azufre liguido insolu-
ble, juntamente con impurezas procedentes del material portador del
mismo, en cantidades que se coagulan y caen & través del disolvente
a8 las partes inferiores del aparato, solidificéndose allf ¥ ensucian-
do y atascando el equipo. |

La duracidn de la fase de extraccion varia y depende de
factores tales como el disolvente determinndo que se emplee, la teme
peratura a gque se lleva a cabo la extraécién, el tamafio de particule

del material portador del azufre y otros factores mas.

Después de la estracoidn del agufre del material que lo
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contiene, se separan entre &i la mezcla celiate de la solucidn de
azufre y el meterial sdlido residual mediante filtracion o decanta-
cion. Luego se enfria la solucidn caliente de azufre lo suficiente
pars precipitar a éste y preferiblemente & unos 90°c. Luego me pasa
a través de un filtro, que separa una importante porcidn del azufre,
concretamente del 80 al 90%. Este azufre precipitado ez cristalino,
tiene un buen color y una pureza del 98 al 99%%.

El secado y lavado del azufre filtfado con una sustancia
adecuada tal como gasolina, separa los vestigios del disolvente re-
sidual unido al azufre. El calentamiento del azufre tratado separa
también vestigios del disolvente residual. El disolvente separado es
sometido luego & nuevo ciclo, empleandose para la separacidn de
azufre de una'oarga adicional de material portador del mismo.

Un esquema édjunto del orden de operacionss muéstra una
forma de poner en practica mi proceso, en la que el -material porta-
dor de azufre es introducido en una tolva 10 que alimenta un horno o
secador 12. El hormo 12 tiene un agitadar 14 accionado por un motor
16 y un ventilador 20 introduce aire caliente 6 un gas inerte a tra-
vés de un conducto 18 hacia y a través del horno 12. Este horno desem
pefia dos funciones, siendo la primera la de reducir el contenido de
humedad del material al nivel deseado y la segunda la de precalentar

o
dicho material a una temperatura comprendida entre 85 y 110 C.

Desde el horno 12, el material portador del azufre, seca-
do ¥y precalentado, se desplaza sobre una correa sin fin pesadora 22
que a su vez alimenta el material a un recipiente de extraccidn 24,
provisto de camisa y calentado,-que contiene también un agitador 26
accionado a motor. Desde un depdsito de almacenamiento 30 pasa el
digsolvente a través de un.preoalentador 32 y luego a través de una
bombe medidora 34 hasta el recipiente de extraccidn 24,dende es mez-

clado, en una proporcidn previamente escogida de peso de disolvente
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por material portador de azufre, con’ éste, La temperatura del di~

solvente que fluye al recipiente de extraccidn 24 es dg 85 a 132°C.

La mezcla del material portador de azufre y el disolven-
te destinado a la extraccion del azufre forma un efiuente en el
extractor 24 que se calienta y mantiene & una temperatura de 85 a
132°C ¥y preferiblemente a 120 a 132°C° Este efluente comprénde una
mezcla de una soluqién de azufre en el disolvente y del material so-
lido residual del que se ha separado el azufre. Bl efluente pasa
a una valvula 36 que lo dirige a un segundo recipiente de extraccion
38 de construccion similar al recipiente 24, donde tiene lugar una
nueva extraccion de azufre. Luego se desplaza el efluente al conjun
t0 44 de criba vibratoria, provisia de cemisa. En ei caso en que no
se érecise mas extraccion de azufre, la valvula 36 dirige el efluen
te a través de un conducto 40 al conjunto de criba 44. Este conjun-
to comprende las cribas vibratorias 46 accionadas por una excéﬁtri—
ca 48 acoplada a un motor 50.

ACuando el material portedor de agzufre tiene una cantidad
excesiva de finos, sustituyo el recipiente de extraccidn 24 por
una unidad trituradora en humedo provista de camisa (no mostrada la
unidad) y formo en ella una pasté con el disolvente y el material
portador del azufre. La formacidén de esa paste produce una separa~
cion parcial del azufre. la pasta es trensportada al segundo reci-
piente de extraccion 38 que completa la recuperacidén del azufre del
material.

El conjunto de cribas 44 elabora el efluente y separa
la solucidn caliente de azufre del material sdlido residual pasando
el efluente sobre los filtros o cribas 46. El material s01ido resi-
dual es descargado del conjunto de oribas 44 a una unidad de recupe-
racién de disolvente 52, desde donde el disolvente recuperado es

transportado mediante una bompa 54 a través de un filtro limpiador




10

15

20

25

30

del disolvente, 56, & un deposito igualador 58. Desde este deposito
es transportado el disolvente mediante una bomba 60 de regreso al
depdsito de almacenamiento 30 para su nuevo sometimiento a oicloo.

Ia solucion caliente de azufre pasa desde el fondo del
conjunto de cribas 44 a un filtro limpiador 62 que separe le solu—
cidn caliente de cualquier material sdélido suspendido que se halla
presente. La solucidn de azufre filtrada pasa entonces & un depdsi-
to precipitador 64 provisto de camise y enfriado, que tiene un agi=-
tador 66 accionado ﬁor un motor 68. Al pasar la solucion de azufre
e través de este depdsito precipitador es enfriado a una temperatwra
de unos 9000, é cuya temperatura el azufre cristaliza en la solugién
y forma una mezcle de gzufre y dlsolvente.

La mezola paéa‘a una tuberia de tornillo 70 que la lle~
va a un filtro 72, donde gran parte del disolvente es separada del
azufre sd6lido. El disolvente separado fluye entonces desde el fil-
tro 72, a través de un filtro limpiador 74, al depdsito igualador
58.

E1l azufre s6lido pesa después a una segunda unidad fil-
trante T6 que separa gran parte del disolvente residusl adherido al
azufre. El disolvente seperado va entonces a un segundo filtro lim=
piadér 78 y es devuelto al depdsito iguslador 58, donde es combinado
con otro disolvente y luego devuslto al depdsito de almacenamiento
30, ’

El agzufre s6lido es transferido desde el filtro 76 a un
secador 80, donde son separados de aquél los Ultimos vestigios de
disolvente. Asf, el producto del azufre 861ido en el secador 80
tiene una pureza del 99,9% y superior y, por consiguiente, suficien-
te para ser un azufre comeroisl y quimicamente puro.

Los siguientes ejemplos ilustran las ventajas de mi pro-

ceso y sefielan el caracter critico de la temperatura superior de
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132°C para la fage de extraccidn.

Ejemplo 1

Se mezcld una parte de o0xidos consumidos procedentes de
operaciones con gases, por peso, con dos partes por peso de aceite
de estufa con punto de ebullicidn entre 150 y 250°C, calentandose la
resultante mezcla & una temperatura de 100°C. La mezcla se mantuvo
a 100°¢C duranfe 30 minutos y luego se filtrd para separar el materiall
86lido residual.

La filtracion de la mezcla produjo un filtrado claro y
caliente que se enfrid a una temperatura de unos 70°Q, tras 1o cual
cristaliéé el azufre. El azufre cristalizado fué separado del filtra-
do separado mediante filtracidén. El azufre obtenido tenfa un buen

color y fundid a 112%.

Ie produccidn de azufre déristalizedo fué del 33% por
peso del Oxido consumido original.

Un andlisis del azufre cristalizado que no fué tratado
con gasolina para separar aceites y alquitranes y vestigios residua~

les del aceite de estufa, es como sigues

Porfientaje por peso

Azufre total (S) 97,8

Cenize (esercialmente Fep03) 0,13
Aceites y alquitranes 0,1
Arsénico Nade
Ferrocianuro . Nada

La ceniza puede separarse por gravedad después del secado
del azufre.

El disolvente de aceite de estufa separado tenia précti—
camente su color original y se hallaba sustancialmente exzento de im—
purezass asi, pudo usarse de nuevo en la extraccidn de una cantidad

ulterior de dxidos consumidos.
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Ejemplo 2

Se puso en un recipiente una parte por peso de mineral

portador de azufre a la temperatura ambiente, con un contenido de
azufre del 31,8% y un contenido de humedad inferior al 12%, y se
sumergié en tres partes por peso de gueroseno calentado a una tempe-

retura de 125 a 130°C. Se mantuvo la mescla a una temperatura de 125

a 130°C hasta que quedd separado del mineral précticamente todo el
azufre. Bsto requirid aproximadsmente 15 minutos., Durante la extrac-
cion del azufre no se observé ninguna evolucion de sulfuro de hidro-
geno, ni hubo evidencia alguna de una reaccidn qu{miqa entre el azu—
fre y el querosence.

El agufre quedd completamente disuelto en el gueroseno
¥ no hubo evidencia alguna de azufre fundido insoluble en el reci~
piente. Tras la separacidn del mineral sélido residual por filtra-
cidén de la solucidén y enfriamiento de la misma, precipitd un azufre
cristalino puro con una produccidn de aproximademente el 98% del
azufre presente en el mineral. El disolvente separado, queroseno,
era sustancialmente claro e incoloro y, por conéiguiente, pudo usar—
se en una practica ulterior de mi proceso. El azufre obtenido tenfa
una pureza del 99,9% 0 superior.

Ejemplo 3

Se calentd entre 90 y 100°C una parte por peso .de mineral
portador de azufre con un contenido de este del 31,8% y un contenido
de humedad inferior al 12%. Este mineral calentado fué puesto en un
reoipiente perforado y sumergido en tres partes por peso de quero——-
seno comercial, que se calentd a una temperatura de 125 a 130°C° En
algo menos de 5 minutos quedd completada la extraccion del azufre
elemental del mineral gue lo contenfa y se filtrd la mezcla de solu—
cidn de azufre y de mineral sd6lido residual para separar la solucidn

del mineral sdlido residual. Luego se filtrd la solucibén de azufre
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¥ se enfric a una temperatura de unos 90°C, precipitandose un azufre

eristalino purc con una produccion del 98% aproximadsmente. Este asu-
fre cristalino fué trebajado luego y secado para obtener un azufre
con una pureze del 99,9%.

. Bjemplo 4

Se mezclaron 50 g de mineral portador de azufre, con
un contenido de este del 31,8%, con 150 g de queroseno comercial
calentado a una temperatura de 135°C. Tras la mezcla, ésta se enfrid
a una temperatura inf'erior a 12500 v luego se elevo dicha temperature
a 135°C, Cuando la mezcla alcanzé 135°C, salid un azufre 1{quido del
minerel que no fué absorbido por el disolvente. Este azufre liquido
cayd rapidemente al fondo del recipiente en el que se llevaba a cabo
el proceso de extraccion, solidifcdndose sobre el mismo.

La finalided de este ejemplo es la de mostrar que a,135°C
es extrafdo del material portador del ap,fre un azufre 1{quido inso~
luble que no es abgorbido por el disolvente. Como resultado de ello,
el azufre 1fquido se desplazs répidamente a las partes inferiores del
aparato de extraccién, donde se adhiers tenazmente a la superficie

del recipientes. Por ejemplo, si se emplease una temperatura de 135°C

en la extraccion en el aparato ilustrado en el esquems del orden de
operaciones, entonces este azufre 1l{quido quedaria depositado sobre
el conjunto de cribas vibradoras 44, donde, al cabo de poco tiempo,
atascarfa los filtros y reducirfa es{ materialmente la eficacia del
proceso o lo detendria por completo.
Ejemplo 5

Se mezclaron 50 gidel mismo.mineral empleado en el ejem—
plo anterior con 150 g del mismo disolvente de queroseno utilizado
en el mismo ejemplo. Antes de mezclar, se calento el disolvente a
una temperatura de 132°C. Inmediatamente después del mezclado, la tem

peratura de la mezcla descendid a unos 125°C y luego se calentd aqué-
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1la a 132°C. A este temperatura no hubo ningin azufre 1fquido que
fuese ingoluble en el queroseno extfa{do del mineral portador del
azufre, ni tampoco se produjo ningiin deposito de tal azufre sobre el
fondo del recipiente de extraccion.

Este ojemplo demuestra que si la fase de extracoidn se
lleva & cabo a una temperatura de 13200 ¢ inferior, no se produce la
formacidon del eaufie 1{quido insolﬁble procedente del mineral que c&e
luego a la parte inferior del aparato y obstaculliza el proceso.

Ejemplo 6

Se puso una parte por peso de un mineral portador de azu~—
fre en un 31,8% en un recipiente perforado y se sumergié en tres par—
tes por peso de queroseno, celenténdose la mezcla & una temperature
de 14000, a la que se mantuvo hasta que todo el azufre fué separado
del mineral. Poco despuds de la irmersion, la mezcla alcanzo los
140°C, fluyendo azufre fundido desde el recipiente y cayendo al fondo
del recipiente, donde empezd a oscurecerse y termind convirtiéndose
en una masa negra. Bl lfquido restante se oscurecioé también en grado
considerable, observandose una evolucidn de gas de sulfuro de hidrd-
geno desde el recipiente, indicando asi una reaccidn quimica entre el
azufre y el querosenc.

Luego se separd el disolvente caliente del recipiente per~
forado que contenia sl mineral, filtrénéose aquél mientras se halla-
ba caliente para separar cudlquier residuo existente. E1 disolvente

caliente filtrado fué enfriado a.roximademente & 70°C, después de lo

cual precipitd azufre cristalino que dejé un disolvente de un color
naranje~amarillento.

E1l color naranja-amarillento del disblvente que quedd des-
pués de la filtracion indicaba que una reaccidn quimica habia cambia~
do el carécter del disolvente y que antes‘de que pudiese scmeterse

a nuevo ciclo habria de ser tratado. Asi, efectuando la fase de extrac

s
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cion a tempereturas desde 135°C v superiores, y particularmente a
140°C y superiores, no s6lo se produce un szufre insoluble gue entor
pece la puesta en practica del proceso, sino que ademas se origina
una reaccidn quimica entre el disolvente y el azufre, requiriéndo—
ge asi que aquél see tratado antes‘de su nuevo empleo en el nroce—
500

Bjemplo T

Beste ejemplo ilustra la aplicecidn de gasolina como
digolvente en el procedimiento que se describe.

Se repitio el procedimiento del ejemplo 1 usando gaso-
lina con punto de ebullicidn comprendido entre 60 y 130°C. Ia extrac
cidn se 1llevd a cabo durente 30 minutos a 1OO°C° El azufre obtenido
era sustancialmente puro y fundia a 112°¢C. La pérdida de disolvente
fué solo del 10% y el recuperado era claro y utilizeble en nuevas

extracciones.
Ejemplo 8
.Este ejemplo ilustra el uso de guerosenoc como diéo&vente
en el procedimiento que se describe.

Se repitid el procedimiento del ejemplo 1 usando que-
roseno con punto de ebullicidn comprendido entre 150 y 250°C° La
extraccion se 1levo a cabo durente 30 minutos a 105°C. E1 agufre
obtenido era sustancialmente puro y'fundia a 112°C. La pérdide de
disolvente fué sdlo del 5% y el recuperado era olaro y utilizable
en nuevas extracciones.

Ejemplo 2

Bste ejemplo ilustrz el uso de zceite diesel en el éro—
cedimiento que se describe.

Se repitid el procedimiento del ejemplo 1 usando aceite

diesel con un punto de ebullicidn comprendido entre 170 y 300°C.

La extraccidn se efectud durante 30 minutos a 120°C. El azufre ob-
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tenido era sustancislmente puro y fundfe a 112°C. La pérdida de di-

t

solvente fué solo del 5% y el recuperado era claro y utilizable en
nuevas extracclones.
Ejemplo 10

BEste ojemplo ilustra la aplicacidn del proceso que sSe
describe a la extraccidn de azufre de minerales de bajo grado que
1o contienen.

Se aplico el procedimiento & un mineral de origen
volednico que contenfa yeso, caliza y un 20% de azufre. Se mezcld
media libra de este mineral con dos 1ibras.de aceite de estufa
y se calento la mezcla durante 30 minutos a 112-120b00 Seguidamente
se separd esta solucidn del mineral residual y se enfrié por debajo
de 70°C para la separaoidn del azufre. Luego se separd ésfe del
licor por filtracidn y se 1lavo con un poco de agua. Era agufre sust&g
cialmente puro, de un 99,9%, fundiendo a 112°C, La produccién fué
un 93% de la tedrica. |

Mi proceso tiene ciertas ventajas que le hacen muy
deseable y particularmente adaptado para tratar una serie muy va-
riada de materiales portadores de azufre. Es particularmente util
para extraer agufre de Oxidos consumidos procedentes de operacio-
nes con gases, asi como de mirerales de azufre de bajo grado, cada
uno de los cuales puede estar contaminado con productos quimicos ta
les como arsénico, ferrocianuro, alquitran y otros contaminadores
que anteriormente eran separados s6lo con grandes dificultades y
mediante procedimientos costosos.

Ademas, mi proceso produce un azufre que es sustancial-
mente puro, del 99,9% o superior, y es ficilmente aplicable a mu—
chos usos comerciales importantes. El azufre recuperado de balla en
tal estado de pureza gque no requiere ninguna elaboracidn ulterior

a fin de separar de el impurezas indeseables. Otra ventaja de mi
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proceso consiste en que extrae azufre en elevadas proporciones. For

ejemplo, no es rzro que el amufre separado mediante mi proceso conten
ga un 98% de la cantidad presente en el material portador del mismo.

Otra ventaja de mi proceso es la de que el dis@lvente
empleado no resulta contamfnedo y no se halla sujeto a resccion
quimica, pudiéndose someter por consiguiente a nuevo ciclo sin tra~
tamiento para ia eliminacidn de impurezas.

Aungue he descrito ciertas versiones preferentes de mi
invencién, ha de entenderse que puede admitir otras variantes com—-
prendidas en el ambito de las siguientes reivindicaciones

¥ oA

En resumen: la Patente de Imvencidn cuyo registro se
solicita, recaera sobre las siguientes reivindicaciones:

1. Proceso para la extraccion de azufre de material que
lo contenga en estédo elemental, caracterizado por el hecho de que.cqg
prende el tratamiento del maeterial portador del azufre con un disol-
vente hidrocarburo alifidtico que tenga de 7 a 18 atomos de carbono
para formar una solucidn del disolvente y el azufre elemental, mente-
niendose eén dicho tratamiento la temperatura del material y el disol
vente citado entre 85 y 132°C, separando la solucidn del material sé-
1ido residual, enfriando la solucidn a una temperatura deAcristaliza-
cidén del azufre y separando éste de la solucion enfriada.

2. Proceso segin la reivindicacion 1, caracterizado
porque la temperatura del material portador del azufre y la del di-
solvente se mantiene entre 120 y 132°C durante el tratamiento.

3. Proceso segun la reivindicacion 1, caracterizado por—
que antes del tratamiento del material portador del azufre con el di
solvente hidrocarburo alifdtico se caliente aquel material a una tem—
peratura entre 85 y 110°C y el disolvente & wna temperatura de 85

a 132°.
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42, Proceso segun cualquiera de las anteriores reivin-

dicaciones, caracterizado porgue el material portador del azufre
tiene un contenido de humedad inferior al 12% por peso.

5%. Proceso segun cuslquiera de las anteriores reivin—
dicaciones, caracterizado porque el disolvente es gasolina.

. 62, Proceso segun cualquiera de las anteriores reivin-

dicaciones,n:éﬁécterizado porque el disolvente es querosence.

T8, Proceso segﬁn cualquiera de las reivindicaciones 1
a 4, caracterizado porque el dimolvente es aceite de estufa.

88, Proceso segun cualquiera de las reiyindicaciones
1 a 4, caracterizado porque el disolvente es adeite diesel.

98, Proceso segun cualquiera de las anteriores reivin—
dicaciones, caracterizado porque la proporcion de disolvente y
material portedor de azufre es de 131 a 531,

10¢, Proceso segun cualquisra de 1as.anteriores reivin-

dicaciones, carascterizado por enfriarse el disolvente & una tempe-

0
ratura de unos 90 C.

118, Proceso segin cualquiera de las anteriores reivin-
dicacionesy caracterizado por el hecho de que las separaciones t
enfriamiento del tratamiento son continuos y porque el disolvente
separado es sometido a nuevo ciclo cén une cahtidad adiclonal de
material conteniendo azufre, en estado elemental.

128, Se reivindica por 1ltimo, como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencidn cuyo registro se solicita:
"PROCESQ PARA LA EXTRADCION DE AZUFRE DE MATERTAL QUE LO CONTENGA
EN ESTADO ELEMENTAL",

Todo conforme queda descrite en la presente memoria,
que consta de veinte piginas escritas a maquina.

Madrid, 30 de enero de 1960

ALFONSO UNGRIA

1y -
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