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 MEMORTIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un método para
preparar sulfurc elemental, reduciendo didxido de sulfuro,

conteniendo gases, por medic de carbdn finamente dividido
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a temperatura elevada y el objeto de la invencidn es el de
proveer un método de preparacién que, técnica y econdmica=
mente, es mis ventajoso y produce sulfuro de mayor pureza

008,

que el obtenido por los métodos conocidos hasta ahorav.

Varios metodos -y ‘procedimientos han sido suée}z-

dos para 1a reduccidén de didxido de sulfuro a sulfuro.elem
tal, todos los cuales van dirigidos a combinar el axigbno
contenido en el SOy a un material conveniente y liberar ~-
asi sulfuro elemental. Frecuentemente, tales agentes-redug
tores son carbén en sus varias formas ¥y compuestos'éé car-
bén adecuados y pueden estar presentes en estado é;ééoso,
liquldo o sélido, Nuestra presente invencidn se refiere al
uso de carbdn sélido, como agente reductor, en condiciones
convenlentes.

En el pasado, el carbdén sélido ha sido suger1do
y usado para la reduccién de SO, en métodos, en los que el
802, conteniendo gases, es pasado a través de un lecho de
coque a la temperatura requerida para la reduccidn, Por --
razones econdmicas ha sido sugerido también el usar carbén
en lugar de coque, perc estos métodos han resultado inefi-
cientes debido a contaminacidn del sulfuroc por la formacion
de alquitrdn,(Gmelins Handbuch der Anorsan1schen Chemie n2
9, Schwefel Teil A pdgina 238, 8 edicibn 1942).
'En un lecho de coque o de carbén calientes, ocu-
rre también la sintetizacidn de escorias que tienden a cau
sar blocages en dicho lecho y a jmpedir el paso del gés‘y

reduce el espacio de contacto efectivo entre el gds y el -

carbén reductor, Semejante lecho debe contener, necesaria-

E@nte, un exceso substancial de carbdn reduétor, por lo ==

a
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cual, el sulfuro liberado por reduccidn, reacciona a las

temperaturas prevalentes con el carbdén, dando lugar a com
puestos sulfurosos de carbono, que requieren una captidad
correspondiente de 862, presente en los gases finaleyy --

s 0

con el fin ‘de permitir la recuperacidn del contenldo-de -

-sulfuro de dichos compuestos sulfurosos de carbonod como

sulfuro elemental, mediante el uso de un proceso éatalx--

CXN
.

tico.
En l1a Patente alewmana n2 425,664 se descubre un

método ‘seglin el cual en un quemador de polvo de carbon, -

v".

puede ser usado didéxido de sulfuro contenierdo gases, en
mezcla con la combustidn de aire o en lugar del ngﬁo, —
para produéir aulfuro elemental.

Sin embargo, en la practica de este metodo, se
han encontrado dificultades debidas a la formac16n de al-
-quitran y, por consiguiente, el método no ha alcanzado ==
hunca importancia-préctica.(Gmelins Handbuch der Anorga--
nischen Chemie n2 9 Schwefel Teil A, 5,238, 8 Auflage -~ -
1942),

El método de acuerdo con la presente invencidn,
permite llevar a cabo venta josamente la reduccidn del-diﬁ
xido de sulfuro por medio de carbén sdlido, sin las des~~
ventajas arriba descritas, particularmente respecto a la
pureza del sulfuro elemental recuperado; |

Las caracteristicas de la invencidén se manifieg
tan en la reivindicacidn 1,

La reduccidn del didxido de sulfuro por medio =

de carbono ha sido estudiada y se ha comprobado que el ==

Learbén o el material conteniendo carbén, es mucho mis = =
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reactivo que el coque, El método segin la invencidén ha --
conseguido que pueda utilizarse carbdén para la reduccidn

de S0,, con eliminacidn de las desventajas debidas al.gis

mo, .como ocurria en los métodos antes conocidos, f’fﬁ

*

El carbdn finamente dividido es suspendido en el
didxido de sulfuro, conteniendo gases, en el espacip qP -

reaccién y a altas temperaturas la reduccidn de SO& es 1o

4o v

bastante rdpida, produciéndose pocos productos de la reag
cién de sulfuro y carbén, ya que es posible ut;llzéé'équz

una doslficacién de la cantidad minima, conveniehte,'de -
.carbdn requerida pars el suministro de calor y para a2 re

duccidn, Consecuentemente, es posible una utilizd%iﬁﬁ com

pleta del carbdn en virtud de la suspensidn efectiva, en

tanto que la necesaria alta temperatura es alcanzada al

mismo tiempo.

El flujo de la suspensién es, preferiblemente, -

pasado hacia abajo en la cdmara de reaccidén tipo pozo y

la direccién del flujo se hace cambiar en la parte baja
del pozo, con el fin de remover las particulas contenidas
en la corriente de gés, Este método para separar sélidos
permite utilizar incluso carbdn conteniendo cenizas.
Similarmente, es posible utilizar como gases de
sulfuro de didxido, gases eﬁersiendo directamente de hor-
nos de calcinar, de sintetizar o de fundir,‘pudigndo con-
tener los gases asi utilizados, polvo y también oxigeno,
ciendo evitado con éxito el desfavorable efecto del oxi-
geno para la reaccién-reductora_en nuestre método, median

te la suspensidn del carbdn en los gases ¥y siendo, ademds,

— u——
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utilizado el calor de la combustidn del oxlgeno y el care==

bén para alcanzar el grado de calor necesario, para la =~ -

L]
*s a0, .

reaccidn de reduccifdn,

Con el fin de alcanzar la alta temperatura ry¥que-

* 0 »

rida para la reduccidn, es preferible que el sulfuro-diGee

!no

xido conteniendo gases, esté ya caliente cuando entra en ~

. . .

el pozo de reaccidn, y asi puede ser tomado del prdcéso e
que lo produce a una temperatura tan alta como sea posiblg

con lo que el consumo- de carbén es correspondlenteménte -

¢ s
TR IS

reducido, - ' -,"

La ventaJa de una elevada temperatura para, ‘redu~-
cir diéxido de sulfuro con carbono, resulta clarangnbe evi
dente cuando se examinan las constantes de equilibrio de 3
las reacciones relevantes, siendo presentadas estas cons~-
tantes a tres temperaturas diferentes en la siguiente tame
bla.

: 10002K 12002K 14002K
e pe(CO)2eS
(1)2¢08 3 2€0 45, K= 20,0208 0,881 12,6
' (cos)
| _(cs
@)c4 8,508, kL 2
) 11,5 8,87 7,48
(3)S, + 200 » 2C08 K=(cos)2 48,1 1,13 0,0793
‘ 82(00)2

(4)80,4 2C2C0SHCO  K=(COS)(CO) 3 ,35x10% 8,45%10% 16,110
(s0,)
2

(5)2c0ss €O, + CS, K—gggz_uz_cgz)_ 0,116 0,130 0,142
(cos)

(D. Bienstock; L.W. Bruan; E.M. Murphy; H,E.Benson: Didxiw

Ef de Sulfuro - Su Qufmica y Separacién de los Gases Indus

triales de Deshecho, pagina 38 "Bureau of Mines Informam -
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tion Cirecular 7836).

Con respecto a los factores de equilibrio de las

diversas reacciones presentadas en la tabla anterior, pued

*er e

observarse que en todas las reacciones el equilibrio,came~
P
bia con el aumento de la temperatura en la direccidn de la

‘i

produccidén de sulfuro elemental, de forma que, inclusb ted
LIRS
ricamente, resulta ventajoso el uso de altas tempeﬁ%buéas,
lo cual se realiza con éxito en el métedo de la invé%&ién,
sin las desventajas existentes en los procedimientos .ante~

s s

riores, v

la utilizacidn de carbén para la reduccish de dig
xido de sulfuro puede también ser empleads en el g}%@ado -
método del lecho fluidificado, consistiendo el citado le--
¢ho fluidificado, ya sea en particulas de carbén o de un -
material inerte conveniente, Los gases a reducir son insu-
flados a través del lecho fluidificado, en el cual se man~
tiene una aslta temperatura y, en el caso de matefial iner-
te fiuidificado; el carbdn de reduccidén es introducido en

el leéio fluidificado, en la proporcidn apropiada con res-
pecto a la cantidad &9 gds que ha de ser reducido,

-* Los sélidos separados del .lecho fluidificado son

separados del flujo de gds en una forma conocida por si ==

Eisma y ‘pueden, éuando sea necesario, ser reincorporados
1 lecho fluidificado,

“En 1a practica, el método de lecho fluidificado =

§ origen a alguna que otra dificultad, comparado con la -

‘reduccidn por suspensidn, ya que, por ejemplo, el efecto =

Ei sintetizacidn causadc por el carbdn en ceniza, es mis ~

jficil de controlar aquf. Una importante ventaja de la rg |

‘- -
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duccidn por suspensidén es el hecho de que, mientras el ma-
terial de escoria contenido en el carbén y el polvo posi-=-
blemente arrastrado por los gases, tienden a fundir e .1%s
altas temperaturas propicias para el proceso, la sep%gé -
cidn. de particulas, cambiando la direccidn del flujq%,se -
realzza sencxllamente desde un flujo dirigido’ hacza ahago

en el pozo, 1ncluso en el caso de sdlidos y fundldos Jun--

IIQ
.

tos,

EL calor consumido para la reduccidn es ;G;;nls—
trado por la combustién del carbdn, mientras que elod;ige-
no necesario estd contenido en el leXLdO de sulfus?'con--
teniendo gds o puede ser introducido separadament;;;por -
ejemplo, insufldndolo en el horno, La formacidn de la sus-
pensién es controlada de tal manera, mediante arreglos ~ =~
apropiados y mediante el dimensionamiento del pozo de reagj
cidn, que el calor necesario pueda ser suministrado por --
combustién del carbdn sin impedir por ello la reduccidn de
didxido de sulfuxo,

Ejempios

Expgfimentos de reduccidn fueron llevados a cabo
en un herno con.un pozo vertical de 1,20 m, de didmetro y
una altﬁra de 6,5 m. El1 ancho de la parte anexa de sedimen
tacién era de 1,20 m,, su longitud de 3,5 m. y la altura -
de 1 w,

En su lado opuesto, el pozo, fué dotado de un ty
bo vertical elevador a través del cual los gases son des~-

cargados, teniendo un didmetro de 0,76 m, y una altura de

4,7 m,
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rimentos se tratd de mantener el grado de reducc1on de -

rmmmmAnnLAS AT

El tratamiento del gds subsiguiente al horno in-

cluye él enfriado, purificacidn, condehsacidn de cataliza
dores y del sulfuro, o s ses s,
En la reduccidn de di6xido de sulfuro contéﬁﬁép-
do ‘gases (o mejor, gases conteniendo didxido de sulﬁu:o),
el obJeto es recobrar la mayor proporcidn posible del.sul'
furo contenido en el didxidoe de sulfuro, cowo sulfunp ele-

LA )

mental;.Por lo tanto, la operacidn debe ser llevada a ca-
e o .‘.
bo a unas temperatura suficientemente alta, y en los Jexpe-~

s e

0

los gases & un nivel tal que el montante total de Tos'com

ponentes dé reduccién (CO 4 COS 4 H, 4 HZS) fuera!aprox1-
madamente ei dotle de 1la cantidad dé SOZ‘

Fueron efectuados experimentos a cada lado del -
equilibrio Sptimo de reduccidn y la temperatura de los ga
ses y andlisis de los gases, fueron observados a diversos
puntos en el horno, lLa duracidn de cada experimento, (de
1a3 dias);'fué suficiente para proveer un estado de - =
equilibrio térmico en el horno,

EL SO, conteniendo gés a reducir fué introducido
en la parte alta del horno a una temperatura de unos 9002C
y el polvo de carbén finamente dividido, fué suspendido en
él,

La composicidn del carbdn utilizado fué la siguien
te:
c 70, &4 %§ H 4,3 %; S 1,0 %; N-l,'s %; 0, 10.% y cenizas 13%

y humedad aproximadamente 2 %,

Los siguientes tres ejemplos representan la ténifj
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imentos, se indican en la Tabla 1 y los andlisis de g¥¢ *ko-

'ma antes ConOClda por si misma, el sulfuro elementaL como

1En el gds introducido en el horno, la ‘razén oxisend‘é.d16~

de los exxperimentos. La cantidad de materiales, (50, con-
teniendo gds y polvo de carbdﬂ), utilizados en los experi~

mados del horno a las temperaturas indicadas, son prggeh--

L4

tados en la Tabla 1I, ‘.

»

El equilibrio de las reacciones pertinentes ha ~
sido conseguido dentro del alcance del tiempo disp;n;éle -
y también de la temperatura 'y, después de esto, el.trata--
miento final de los gases tiene como resultado en é;;.for-

’ * L

producto de condensac1on y gas praticamente exento de S0,.

xido de sulfuro, ha sido de 1.1,75, o la cantidad de oxi--
geno ha sido de alrededor del 55% de la de didxido de sul~
furo._A pesér de este alto contenido de oxigeno, ha sido -
posible llevar la reduccidn-de SO, hasta el estado tedrico
de equilibrioe,

. Ejemplo 1,

' A una temperatura de 12502G, la cantidad total -
de los componentés del gds reductor H, + H,5 ¢4 CO 4 COS es
tedricamente de 4,35% y la de 80, 5,33%, Los valores co-~ -
rrespondientes, mediante andlisis de ges, fueron 4,8% y ~-
5,2% respectiVamente; _

Ejemplo 2,
.. A una temperatura de 1250°2C 1la cantidad total de
H, + H,S 4 CO 4 COS es, teéficamente, de 8,08% y la canti-
dad de S0, 2,26%; los andlisis de gas dieron 8,35% y 2,8%

respectivamente,




10

20

25

- - 10 ~

Ejemplo 3, _
A una temperatura de 12502C 1la cantidad total de
H, §'H28 ¢+ CO ¢ COS es,teéricamenie, de 6,56% y la de Spb
es de 3,25%; los andlisis de gds dieron 6 4% ¥ 3,4% res~-

-

pectivamente,
> ¥

‘-
"' *r »

Puede verse, por los ejemplos resefiados que .en

las circunstancias experimentales, era perfectamen&e‘pbsx

{ble mantener bien el proceso bajo control; que los resul-

tados experimentales cuadran con los cilculos tedricos y

* .9

que, el proceso, no es sensible a variaciones en el gfado

LR Y
*

de reducciédn, . o oS .

.Se ha comprobado que, a sub-reduccion y'a‘.s“t;.pet-»c
reduccidn, la recuperac16n de sulfuro es algo menor que a-
reduccidn normal, pero que la pureza del sulfuro es de »~
primera calidad en cada caso,

Tabla I,
Reduccidn de 80, con polvo de carbdn,

Balance material de las series experimentales en la parte

del horno ~kg/h,

Componente

En

Fase gas " Ne 1 Ne'2 Ne 3
~ sulfuro 300,0 300,0 300,0
~ hidrégeno 5,2 5,2 5,1
~ oxigeno 555,6 555,9 - 56i,1
« nitrdgeno 1786,9 1787,8 1804,7
- carbono 17,1 17,1 ’ 16,5
~ polvo de carin (188,0) (250,0) (231,2)

~ sulfuro ' 1,9 2,5 2,3
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~ hidrégeno - . 8,3 11,0

« oxigeno 21,0 28,0

= nitrégeno - . = 2,4 ' - .3,2

- carbono 13044 173,4 16033,
Fuera Fase gas Ne 3 Ne © ' N2!12.
- .sulfurp ~.30L,9 - 302,5 ,' 3qz‘,"3:
~ Bidrdgeno . 13,5 T 16,2 f§§3:
- oxfgeno 576,6 583,8 58740
- nitrégeno -  1789,3 1791,0'v 1807;7
- carbono 145,5 188,5 134,8

LAY
LI
LR .

Polvo-  volatil

~ carbono . 2,0 | 2,0 . "2y

Cantidades'intrdducidas para reduccién de didxi
do de sulfuro, o

. Ne 1 - Aproximadamente 82;5‘k-moléculas 0 apro=

%imadamente 1850 metros‘cﬁbicos normales por hora de gas
de la siguiente composicidn: 7
S0, 11,4%; HyO 3,1%; CO, 1,7%; Ny 77,4%; 7y Oy 6,4%,
Suministro de carbdn 188 kilos por hora.

Ne 2 « Cantidad y andlisis de gds como arriba,
Carbén alimentado 250 kilos por hora,

Ne 3 ~ Aproximadamente 83,3 kemcleculas o unos

3

1870 m” normales por hora de gas, de la siguiente composi

cidén: _ :
802 11,3%; HZO 3,1%: 002 1,7%; N2 77,3% y 02 6,6%.
Alimentacidn carbdn 231 kilogramos por hora.

NOIX: Estos valores representan andlisis humedos, mientras

que los de la Tabla 2 representan -andlisis secos,

|Los nimeros se refieren a los andlisis de gds de la Tabla |
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inuacidén el sulfuro reducido resultante y el sulfuro conte-

“iniendo gases por métodos anteriormente conocidos, para la

NOTA: Los andlisis son andlisis secos sin agua y sulfuro -

elemental, con el fin de que sean comparables con andlisis

-
S ady

cromatogrificos,

evw,

NOTA REIVINDICATORIA e s

En esta Patente de Invencidn se reivindicatée

l - Métodé para la preparacion de sulfdro:q}émeg
tal, redu&iendo‘diéxido de sulfuro, conteniendo sas%q; por
medio de carbdn finamente dividido a temperaturs ele;ada,

N P

caracterizado porque el carbdn finamente dividido es.intrg
. %

’ s

ducido en una cdmara de reaccidn y suspendido en didXido -

L

a s : % *
de sulfuro conteniendo gas introducido en 1la mlsma:§§yara
« v

de reaccidn, siendo mantenida la temperatura de la slispen-

sidn a alfededor de 1000 a 18002 G, siendo tratados a conti

recuperacién de sulfuro elemental,

2 - Método, segin la reivindicacidén 1, caracteri

zado porque la cantidad de carbdn es ajustada de -forma que

el didxido de sulfuro serd reducido a sulfuro elemental,
-3.~ Método segiin la reivindicacidén 1 6 2, carace

terizado porque los SOb'conﬁeniendo gases son alimentados

L la cdmara de reaccidn en estado no pﬁrificado.

| 4 - Método-segﬁn cualquiera de las reivindicacip

nes precedentes,;caracterizado porque los SO2 gas y el car

Sn finamente dividido, son alimentados a la parte alta de
la cdmara de reaccidn, tipo pozo 'y porque la direccidn de
lujo es cambiada en la parte baja para eliminar particulas]

de la corriente de sas;

C | - _
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5 - Método de acuerdo con las reivindicaciones -
1 a 3, caracterizado porque el didxido de sulfurc conte~ =~
niendo gases es pasado hacia arriba a través, por ejewplp,

de la parrilla de una cdmara de lecho fluidificado, s "£ha~

e o

vés de un lecho fluidificado consistente en carbén, ¢l - =-
cual es mantenido a una alta temperatura, y las partjculas
. o *

e - * “."
de carbdn arrastradas por los gases reducidos de la zonha =
REY-]
de alta temperatura, son eliminadas de la corriente de gas
. 0.5‘. ‘

en una forma ya conocida y wueltas a poner en circulag}én

-t
hacia el lecho fluidificado o expelidas del sistemq?tﬂ

-

L ¥
6 - Método segin cusglquiera de las reivindicacio-
ot aLe

nes precedentes, caracterizado porque el didxido de.silfu~
ro conteniendo gas es introducido en la cémara de reaccidn

a una temperatura de aproximadamente entre 400 a 130020;

4 = Método segiin la reivindicacidn 1, caracterim=

zado porque el didxido de sulfuro conteniendo gas consiste

en gases emergiendo directamente de un horno de caleinar,

de sintetizar o de fundir;

8 - Método segln la reivindicscidn 1, caracterizg
to porque el didxido de sulfuro conteniendo gases tontiené

xigeno, o bien el oxigeno es aﬁadido‘separadamenteQ

'9 - Método segin la reivindicacidn 1, caracteriza
do porque el agente re&uctqr comprende carbdén del tipo que
{deja su ceniza, ya sea como fundida o en estado sélido, Y

10 - "METODO PARA PREPARAR SULFURO ELEMENTAL, RE-
DUCIENDO DIOXIDO DE SULFURO, CONTENIENDO GASES, POR MEDIO
DE CARBON FINAMENTE DIVIDIDO A TEMPERATURA ELEVADA!, de ==
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conform1dad en un todo en lo esencial y fines xndustriales

a lo descr’ito en la precedente memoria descriptiva,

Esta memoria consta de QUINCE HOJAS, escritas o

"‘l.
2 e -

mecanografiadas por una sola cara a doble espacio,: 7, :
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