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Esta invencién se relaciona con un proc@dimieufo‘pafa la ~
preparacifén de didxido de arufre., BEn narticular, se relaciona con -
un ?rocedimienfb continuo de fdcil realirzcién para la produceidn de
aiéxido de azmufre wediante reaccién entre tridyxido de azufre y azu =
fre en un nedio de dcido suflrico,

La presente invencidén proporciona un vrocedimiento vara la
produceidn continva de didéxido de azufre, que comprende la introduc-
cibén de azuire y tribdxido de azufre en una masa agilada de azuire -
fundido y 4cido sulffirico de una acidez del 10C al 101%, introduciéndo
se el azufre y el trioxido de azufre en proporciones gue mantencan -
la relacibn entr: dcido sulflrico y azufre entre 30:1 y 2:1 e intro=-

.

duciéndose el tribéxido de azufre por dehajo de la superficie de la - |

masa azitada, que se mantiene a una temveratura de 120 a 150¢ C,

La relacién entre foido suifurico y azufre sc wantiene pre
feriblemsnte en un valor conprendido entre H:1 ¥ 15:1. La tewmeratu— |
ra de lé mezcla en reaccifn se mantiene ligevamehte por encima del -
punto de fusién del azufre(120¢ C) y preferiblemente entre 132 y =
13890..Es'posible operar a wa temperatura swerior a 1509 C, pero a
una temperatura muy superior a ésta, el producto tiende a contaminar
se con aufre,

La completa reaccidn quimics del procedimiento de la pre ~

sente invencién puede representarse por la ecuacién:

280

3 5 — 3SO2

Como puede verse mediante une inspeccién de la anterior ecuacién, tan
to el azufre como el triéxido de azufre introducidos en el redio -
de la reaccidén som empleados por &sta vara formar dibxido de azufre,
conguniéndose dos moleculas—cramo de tridxido de azufre por cada mo—
lécula-pramo de azuire., Para asezurar las condiciones continuas y sug

ves en la realizacién que permiten la produccibn de diéxido de azufre

de elevada calidad, es esencial que el iridxido de azufre y el azufre
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hay necesidad de retirar Slsum ni &cide sulfficico del reactor, La eli

. 273426

se Introduzcan en sl wedio de la veaccilén en Jas adecuadas proporcio-=

nes celativas, come rueda exnlicado anterioricntz. 51 la relacidn en—
- 93, é e <7 2o S . a 2 2 m
vre acido y azufre pasa de 30, el ritmo de la weaccidén resulita entor-

pecido por la escasez de amufre en ol wveactor, Por otra parte, si la

relacidén descionde por debajo de 2, la sran cantidad de azmulre en el

v

s grandenente -

G

ceactor tiende a entornscer la reaceidn conpleta gue
facilitada per la solucién del triéxide de szwuire en el &cide antes -
de reaccionar con el axuire fundido.

Debe destacarse 've de acuerio con la presente invencidn,no
minacidn de este requisito representa una de las grandes ventajas &e\
la presente invencidn sobre el arte anterior.

Otre importante diferencia enire 21 procedimienio de la pre

gente invencidn y el del arte anterior es la Ae que esta invencidn

emplea Scido sulffirdico en luzar de Slew: comw medio de reaccién, Kl

i

proceso es auto-rgsulador, manteniéndose la concentracidn del Acido
continuvamente a un velor muy ligeranente superior al 1005 cuando se —
mentienen la adecuads temperatura y relativas proporciones de adicidn
de los reactivos. La oconcentracién del 4cido no puede descender por
debajo del 100% desde el momento en ¢ue se halla presente el tridxido
de azufre, habiendo sierpre suficiente azufre presente pare impedir -
la acumulacibén del tridéxido de azufre rediante reaccién con el mismo
muyy ripidamente. La concentracién del 4cido nunca pasa por consiguien
te del 101%,

s esencial gue el reactor sea agitade para llevar a cabo
la reaccibn de .una manera comercialiwente factible, Como la reaccidbn
es exotérmica, se dota al reactor de una camisa de azua para su re -

friceracién. El tridxido de azufre puede introdvcirse en la wezcla -
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en reaccién como liguido o gas y el azufre puede introducirse cono
s6lido o en condicidén fundida. La adicién de azufre no tiene que =
seq'continua,‘zino que cornvenientemente puede ser gradual. ¥l uso
de tridxido de azufre liquido y de azufre 28lido tiende a reducir
la carpa de refrigerante, pero en éualquier caso el enfriamiente -
puede efectuarse fdcilmente mediante la camisa de agus.

Ofra ventaja de la presente‘invencién 28 la de que se reg
liza adecuadamente a la presiéu_atmésferica. 51 se desea., pueden em
plearse otras prasionss, pero lo importante e¢a que el uso de eleva-
da presidn no es necesario.

La reaccidn de la presente invencién nuede cowmprenderse —
claramente con referencia al adjunto dibujo, gue muestra un esguema
de un tipo preferido de recipiente de reaccidn, En el dibujo, 1 re-—
presenta una camisa de agua'rodeando a un reciniente de acero para
reacciones forrado de vidrio, designado por 14. El recipiente contie
ne una mezcla 13 de &cido sulflrico y arufre fundido. Hstd equpado -
con un agitador 2 accionado por un motor 3., El azufre penetra en la
mezcla a través de un conducto 5 dotado de una camisa de vapor de -
agua. El triéxido de azufre entre en la mezcla en reaccién a través
de una tuberfa de rociado 6. 7 representa un par termoelectrico y 8
es wn clemento sensible a los niveless liguidos. 9 es una salida pa-~
ra el gas de didxido de azufre producido por la reaccifn. 10 y 11 re
presentan respectivamente la entrada y la salida del agua en circula
oién.de la cgmisa 1. 12 representa un desagle de servicio y 4 una en
trada de servicio a través de la cual se aflade el deido sulflrico =
antes de empezarse la reaccidn.

El siguiente ejemplo ilust:a la invencién, En este ejeinlo, |
el aparatq mostrado en el adjunto dibujo fue el utilizado.

EJEMPLO

Bl recipiente de reaccién tenfa una capacidad de 3785 1i ~
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L troé y estaba forrado de vidrio, siendo é1 de acero, de_5,525 metros
de didmetro y.1,83 uetrod de altura, eguivado con una camisa de agua
1 para la sepafacién de calor exotérmico de la reacoién. lLa camisa -
estaba también provista de wna entrada para vapor de agva y trampa -
para condensado(no mostrada en el dibujo), de manera que pudiese em—
plearse vapor de agua en la camisa para el calor inicial de partida.
Bl reactor estaba equipado de unvagitador 2 accionado a 105 rpm por
medio de un motor eldetrico 3 de 7—1/2 caballos,
Bl proceso se inicid como sizue: se bombearon al interior

del recipiente aproximadamente 2650 litros de foido sulffrico comer—

la camisa del reactor. Luego sme aZiadid anufre fundido & través de wn
dcido y azufre fué de 5:1 aproximadamente. Luego se inyectd tridxido
de azufre en forma de vapor & 121-1509 C aproximadamente, a través -
actor y se suninistré agua para mantener el contenido del reactor en

fcido sulfurico, en virtud de la adicidén de tridéxido de azufre, a un

valor ligeramente superior al 100%, las proporciones de reaccién en-—
vel deseado., Bajo estas condiciones, el nivel de entrada continua de
veles de liquidos en el reactor y el valor medio de entrada fud de -

122 kg por hora, la presién de trabajo en ol reactor fue sélo lig [eTE

mente superior al valor atmosférico, siendo aguélla considerada sufi

cial al 98% a través de la entrada de servicio 4. 96 puso en marcha -

el agitador y se llevé el 4cido a una femperatura de 127-1382C, indi-

cada por el par termoeléctrico T, mediante el uso de vapor de agua en

de una tuberia de rociado 6 al interior de 1la mezcla agitada. Inton -~

el deseado nivel de temperatura, 127-1382C, Al aumentar la acidez del

-

conducto 5 provisto de camisa de vapor, hasta que la relacién entre -

ces se interrumpié la aporta01on de vapor de agua a la camisa del re-

tre el trifxido de azufre y el azufre aumentaron hasta aloanzar el ni
L .

tridxido de azufre fud de 776 kg por hora. La adicién de azufre fundi

do fué controlada autombticamente por un elemento 8 sensible a los ni
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oiente para forzar al gas de didxido de szufre a través del équipo
de purificacién usado para separar los vestigios de tridxido de azu
fre sin reacciponar, y hasta el equivo final de comprensidén. La can-
tiaad de producto final obtenido bajo estas condiciones fué de 739,6
kg de diéxido de azufre puro por hora. Nqée realizaron ningunas otraé:
adiciones de fcido sulfdrico al reactor; solo se agregaron vapor de
tribéxido de azufre y azufre fundido. Rl fGnico material gue salié -
del reactor fué el gas de expulsibn del miswo, principalmente Aidxi
do de azufre conteniendo aproximadamente un 5% de triéxido de azurre
no reacoionado., Bste gas fué convenienteimente purificado mediante —

depuracién con 4cido sulflrico comercial al 98%,

BIVINDICACIONES

En resumen la Patente de Invencidn que se solicita recaeré
sobre las reivindicaciones siguientes:

1¢= Procedimiento para la produccidén continua de didéxido -
de azufre, caracterizado porque se introducen azufre y tridxido de «
azufre en wna masa agitada de azufre fundido y 4cido sulfirico de un
100a un 101% de amocidez, introduciéndose el azufre y el tridéxido de —
azufre en ritmos que mantegan la relaciln entre &cido sulffrico y azy
fre en uwn valor comprendido entre 30:1 y 2:1, ihtroduoiénﬂose el -
triéxido de azufre por debajo de la superficie de la maesa agitada, -
que se mantiene a una temperatura de 120 a 150¢ ¢,

2.- Procedimiento segln la reivindicacién 1, carscteriza=
do porque la relacidn entre 4dcldo sulfGrico y azufre estd comprendidg
entre 511 § 1581,

3.~Procedimiento segim las reivindicaciones 4 & 2 caracte-
rizado porque la temperatura se mantiene entre 132 y 1382 C,

4o V"PRODEDISTENTO PARA LA PRODUCCIOR CONTINUA DE DIOKXIDO
DE ASUFREY -

Todo ello segfin gqueda descrito en la presente Meworia que




—consta de T péginas escritas a méouina y dibujos adjuntos.
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Hadrid, 4 de Enero de 1,962

ALFONSO UNGRIA

£ /{Ze}\,




. .- - . . . . G
i Lt ! : :
-\ .,“' . i R B , P . ' " ' o - -

i
A ' ) ! ¢
s . g e B T TA TTOT
. ST oAl Ty STAURRLR 0130 TCAL OO TANY ( ) QJA TWIINA
f . A
h ’ w - N SO e e
v v .
. ' T -
’ G ' ’ K !
W .
- ey, i
R ' I-
i
el '
gy
. )
- " ‘ I “n N
LA W
»
i N »
\ ) ,
' ‘ - ”r
[ i
. _a
\‘_ A
X
e
ok, .
l"
5 . ‘ ‘
H Y
¥ -t
“ ¥
[ . L
- . ! ¢ Je
' .Y .."
H
. "
. o .o
T . . M ,
1 ) .
DRI A v
he " '
? L 2
\ R IS \
., ’
L. [
Lo o \
. P :
o s ———
1ia s b ~
i
S
. " ,
[
- ‘e
iy - e
1 ) g f,
[T Vel
1 ; =3 =
. s . |- =
N . 1 A N B
. T, N !
v ' . 4 \
- 1
Vi - N
i I '
" N ™
" . ' N
R : N
, - ‘ t
[ \ g '
) .
N 1 ,
[ o 1 u
o F .
' nt ' ' N \_L
. "
'l X 3
, .
- A 0 B 4 T
oy
" .
\
)
. |
'
i
|
/ )
.
’ ) s e 4 ey Iy
ESCZALA VARIARBLE
- b - 4 S
. O - ~ o, D
MADRID, ;. CDE - I e
’ R LUFOUNSY Wivis 1A
. -
A r A
RN 4(: . ,f ] _:,-"'J'm
S
. 4 s
,/r?g B
;

"
K

f



	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



