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Esta invencién se relaciona con un procedimiento
continuo pare la produceidén de disulfuro de carbono por reac-
cién del azufre y un gas hidrocarbonado que contiene un hi-
drocarburo de miltiples carbonos que posee por 1o menos tres

5 dtomos de carbono, @ una presibén de 3,5 a 12 atmésferas.
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les son solamente unas cuantas de las muchas patentes que tra-

| ducto o el azufre sin reaccionar recuperado, se ha wutilizado

La reaccifn entre hidrocarburos y azufre, pars pro-
ducir disulfuro de carbono, y2 es bien conocida y se describe,
por ejemplo, en Encyclopedia of Chemical Technology de Kirk-
~0thmer (segunda edicién) Vol. 4 pégines 376~380 (y referen-
clas citadas en la misma) asf{ como en numerosas patentes, ta-
les como las Patentes USA Nos. 2.568.121; 2.636.810; 2.661.267;
2.708.154; 2.857.250; 2.882.130; 2.882.131; 3.087.788, las cue-

tan este ohjeto.
Pare evitar la produccién de impurezas, tales como

alquitranes que pueden taponar el reactor y contaminar el pro-

nomalmente metano de alta pureza y se ha intentado reducir al
minimo el contenido en hidrocarburcs superiores. Por consi-
guiente, se ha descrito que la mezcla no catdlitica de vapor
de azufre y gas hidrocarbonado conteniendo proporciones sus-
tanciales de hidroecarburos superiores, causa uns reaccién
téxmica indeseable pare producir productos de polimerizacién
v condensacién, Asi, en la pédgina 378 de la citada Encyclope-
dia of Chemical Technology, se describe un procedimiento que
comprende "mezclar les corrientes de vapor de azufre y metano
precalentado y pasar 12 mezcla a través de un supercalentador
antes de que se introduzca en la reaceidén (catalitica)", te-
niendo lugar la reaccién principal en presencia del cataliza-
dor., 4 la hora de explicar este proceso, la citada Enciclope-
dia establece:

"Egte procedimiento impone un limite superior

sobre las cantidades de otros hidrocarburos,

tales como propano o més pesados, en la ali=-

mentacién de metano. Si estdn presentes en

otras cantidades, estos hidrocarburos de peso

molecular superior, que son més reactivos que

el metano bajo estas condicilones, reacciona-
rén termicamente con el azufre en el superce=-
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lentador, para producir productos de poli-
merizaeidn y condensacibén...",

En la literature de patentes ya se ha descrito el
efecto de que algunos de los hidrocarburos superiores pueden
reaccionar de forma no catalitice con el vapor de azufre. Asi,
la Patente Britdnica No. 939.209 describe un procedimiento que
utiliza una alimentacién de hidrocarburos que contiene por lo
menos 5 dtomos de carbono en la molécula, empleando una tempe~
ratura de reaccién de como minimo 7502C, ta8l como 900 6 1000eC,
a presién atmosférica. El empleo de tales temperaturas de reac
¢ién elevadas requiere materiales de construccién especiales
resistentes a estas temperaturas. De este modo, ya se conoce
que los aceros inoxidables ordinarios poseen una corta vide a
tempereturas superiores, por ejemplo, a 7502C, en presencia de
compuestos de azufre. Por otre parte, la operacién a la pre-
gién atmosférica proporciona una considerable dificultad en
la recuperacién de los productos de la reaccién (como en la
etapa de condensacién del disulfuro de carbono de la mezcla de
reaceidn) e incrementa el tamafio del reactor necesario. Otre
descripeién de un proceso no catalitico, en la Patente USA
No. 3.436.181, utilize hidrocarburos olefinicos o diolefinicos
¥ establece que los resultados son "contrarios a los que po-
dria espererse de los resultados de la reaccién bien conocida
de azufre o hidrocarburos parafinicos superiores & Coeea™s
véase también la Patente USA No., 3.699.215, Otre patente, la
briténica No. 1.173.344, emplea unae alimentacién hidrocarbone-
da en la cual el propano constituye por lo menos el 50 % en
peso e ilustre la operecidén a presién atmosférica.

De acuerdo con la presente invenocidén, los hidrocar-

buros superiores, solos o en mezcla, pueden hacerse reaccionar
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con vapor de azufre & presiones superiores a 3,5 atmésferas
(es decir, superiores a 2,6 kg/cmz— relativos aproximadamente

o superiores & 2,700 6 3.000 mm de Hg absolutos aproximadamen-
te) pare producir disulfuro de carbono en altos rendimientos
con muy pocos subproductos indeseables, poniendo en contacto
entre si, de forma continua, en una zona de reaccién, una co-
rriente de vapor de azufre que tiene una temperatura de por
lo menos 6502C (y preferiblemente por deb2jo de unos 7502C)

¥ una corriente de gas que comprende el hidrocarburo superior.
Las temperaturas de alimentacién y las velocidades de flujo
del vapor de azufre y gas hidrocarbonado, deberdn también ser
tales que la temperature de mezclado calculada sea del orden
de unos 585 a T009C, més preferiblemente de unos 625 a 675¢C,
pudiendo ser tales las condiciones de flujo y de mezclado de
la corriente de azufre y de la corriente de hidrocarburo que
la corriente de hidrocarburo se mezcle de forme praciicamente
completa con el vapor de azufre antes de que el hidrocarburo
entre en contacto con una superficie s6lida en la zona de
reaceidén, tal como una pared caliente de la misma, de modo que
ocurra una reaccidén no catalitica entre practicamente todo el
hidrocarburo superior y el azufre con anterioridad & dicho
contacto.

De acuerdo con el proceso de esta invencidn, la
reaccidén entre el hidrocarburo superior y el azufre se pre~
senta casi instantdneamente. A continuacién, le mezcla puede
ponerse en contacto con las paredes del reactor o en contacto
con un relleno u otras superficies sbflidas sin conseguir un
efecto adverso.

En el procedimiento puede utilizarse como alimenta~

cién un hidrocarburo superior sustancialmente sin diluir. En
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este caso es necesaria una turbulencia extremadamente alta al
objeto de proporcionar el rédpido mezelado necesario de los
componentes., Se ha encontrado, por ejemplo, que dicha turbu=
Jencia procede de la alimentacién de la corriente hidrocerbo-
nada en contracorriente con la de azufre, de modo que las dos
corrientes choquen de frente. Como puede verse & partir de los
siguientes ejemplos, mediente esta técnica se han convertido
hidrocarburos superiores, tales como gas de petréleo licuado

(mezclas de propano-butano) y penteno, en altos rendimientos,

a disulfuro de carbono, en un tiempo de residencia de 0,6 se- ]
gundos en el reactor; el tiempo de reaccién real era pmbable-l
mente mucho mds pequefio,

A medida que disminuye la concentreacién de hidrocar-
buro superior en la corriente del mismo, se requiere un grado
de agitacién més bajo pare poner en contacto reactivo practi-~
camente todas sus moléculas con las de azufrs de la corriente
ciroundante, antes de que dichas moléculas de hidrocarburo al-
cancen la pared del reactor. Por ejemplo, cuando la corriente
hidrocarbonade es principelmente metano (el cual no tiene por
8l mismo una tendencia sustancial a formar alquitrenes sub-
productos durente su reaccibén térmica con el azufre) y cuando
la concentrecién de hidrocarburo que tiene més de 4 carbonos,
en la corriente inyectada, es inferior a unos 3 moles %, pue-
den obtenerse resultados muy buenos, en un tubo de reaccién,
dirigiendo la corriente de hidrocarburo en corriente parelela
al interior del punto medio de la coxriente de vapor de azu-
fre, para formar un chorro de hidrocarburo que se transporta

dentro del tubo (por ejemplo, centrel o axialmente) sin llegar

a entrar en contacto con las paredss del tubo, & la vez que la

turbulencia dé las corrientes mentiene en mezcla ambas corrien
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tes y asegura que las méléculas de hidrocarburo superior
reaccionen con el azufre. Sin embargo, cuando el mismo chorro
de hidrocarburo es dirigido ligeramente al lateral (véase ejem
plo 10), se forman cantidades significativas de productos in-
deseados de polimerizacién o condensacidén, tales como alqui~
trén, Después del periodo inicial de mezclado, durante el cual
practicamente {odo el hidrocarburo superior es reaccionado
fuere de contacto con las paredes, la mezcla puede ser condu-
cida a través de otras longitudes de tubos calientes, alrede-
dor de recodos, y entrar en contacto con varias superficies,
tales como elementos de relleno; dureante este nuevo iranspor-
te, puede hacerse reaccionar practicamente todo el metano con
el azufre bajo condiciones no cataliticas o cataliticas.

El répido mezclado inicial de las dos corrientes
puede ser promovido de distintos modos. Asi, el tubo puede te~-
ner une porcidén convergente en aproximadamente el punto de in-
troduccién de la corriente hidrocarbonada, de modo que el vapox
de azufre viaje por la trayectoria de un cono convergente cuyo
vériice reside a lo largo de la linea central de 12 corriente
hidrocarbtonada, siendo forzados los vapores de azufre al inte~
rior de la corriente centrel, proporcionando un répido mezclado
& la vez que la mezcla se encuentre fuera de contacto con las
peredes circundantes., Otras técnicas de mezclado pare llevar &
cabo esta finalidad, podrdn ser evidentes para los expertos en
la técnica, Igualmente, el hidrocarburo puede ser introducido
como una pluralidad de corrientes (por ejemplo, 2, 3 6 4 co-
rrientes, en corriente paralela, agrupadas alrededor del eje
del tubo) o como una corriente anular central. Igualmente, den-
tro del alcance mds amplio de la invencidén se encuentra el

efectuar el mezclado inicial inyectando una o mis corrientes
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del hidrocarburo en un gran reactor de mezeclado en el cual
se introduce también de forma continua una corriente de azufre
y del cual se extrae continuamente una corriente de 1la mezcla
de reaccién, estando espaciadas lag paredes del reactor de
mezclado en una distancia considereble de los puntos de ine
yeceién de hidrocarburo y siendo agitado continuemente el con-
tenido del reactor, tal como por medio de la turbulencia in-
ducide por el modo de introduccidén de los vapores de azufre;
el reactor de mezclado puede ser de un volimen tel en rela=-
clén con los volimenes de alimentacién que la mezcla de reac-
clén see de composicién sustancialmente uniforme dentro de la
zona de reaccién, siendo sustancialmente igual la composicién
de la mezcla en la cual se ilnyectean continuamente los gases
de alimentacidén & la composicién de 12 mezcla que se extree
continuamente de 1a zona de reaccidn.

Como anteriormente se ha indicado, la reaccién pue-
de efectuarse en una cémare de reaccién tubular a trevés de
la cual se alimenta el vapor de azufre caliente y en cuyo in-
terior se introduce la corriente de hidrocarburo a través de
un orificio (el cual puede ser el extremo de salida de una +4o-
bere de introduceién de hidrocarburo). En una versién preferi-
da, y pare mantener el hidrocarburo lejos del contacto con las
paredes del reactor antes de que reaccione con el azufre, la
cémare de reaccilén tiene un didmetro que es de més de cinco
veces (por ejemplo, 6, 10, 15 6 20) el dldmetro del orificio
de introduccién de hidrocarburo. De este modo, en une disposi-
cién en la cual el hidrocarburo se introduce en corriente pa-
ralela con la corriente de azufre, la cémare de reaccién pue-

de ser un conducto o tuberi2 recta que tiene el didmetro rela-

tivamente grehde antes citado sobre una distancia (medida




10

15

20

25

30

- liente de gran didmetro en un horno y la mezcle de reaccidn

axialmente) superior @ 50 veces (por ejemplo, 80, 100, 200 6
més) el didmetro del orificio de introduccidén del hidrocarburo.

Por otre parte, puede consistir en un tubo que se ensancha
hacia el exterior aguas abajo del orificio de introducecidn del
hidrocarburo. Como ya se ha indicado, el hidrocarburo superior
reaccione muy repidamente & la vez que cualquier metano de la
alimentacién hidrocarbonadae reacciona méds lentamente con el
azufre. Asi, cuando la alimentacién contiene metano, el reactor
puede tener una porecién aguss abajo pars le conversién del me=-
teno sin reaccionar a disulfuro de carbono, incluyendo una
seceidén de calentamiento que puede ser de un didmetro conside=
rablemente més pequefio que el de 1la cédmere de reaccién; por

ejemplo, la reaccién inicial puede efectuarse en un tubo ca=

puede conducirse entonces 2 través de tubos calientes de did-
metro més pequefio en el mismo hormo y & continuacién a un reac
tor rellenado, de gren didmetro, pare llevar & cabo adicio-
nalmente la reaccidén meteno-azufre.

El rdpido mezclado inicial puede promoverse tembién
utilizando una corriente de azufre que se mueve practicamente
de forma vertical, por ejemplo, empleando un reactor tubular
cuyas paredes son sustancialmente verticales en lugar de hori~
zontales, con 1o cual se reduce 8l minimo los efectos de la
estratificacién de las corrientes y el posterior contacto en-~
tre el hidrocarburo sin reaccionar y las paredes del tubo.

El vapor de azufre es mucho més denso que el hidrocerburo bajo
les condiciones de la reaccidén y esta diferencia de densidad

se acentia bajo las altas presiones utilizadas preferiblemente
en la préctica de esta invencién; es decir, la presién elevada

incrementa el peso molecular promedio del azufre (se forma
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més 3g ¥ Sg & espensas de 82). El empleo de una corriente de
azufre que se mueve verticalmente constituye por sl mismo otro
agpecto de esta invencién y dentro del alcance més amplio de
la invencién se encuentra el empleo de la corriente de azufre
de movimiento vertical para obtener resulitados mejorados,
ineluso bejo condiciones de presiones inferiores (por ejemplo,
presién atmosférica o una presién de dos atmésferas) o bajas
temperaturas de mezclado, o ambas., La corriente de azufre pue-
de moverse aguas &bajo o aguas arriba y la corriente de hidro-
carburo puede introduclirse en contrecorriente o en corriente
paralela en cualquier caso, o puede incluso introducirse en
una corriente de azufre que se mueve 8guas srribe o aguas
arribva o aguas abajo.

La temperature de mezclado puede calcularse & par-
$ir del calor contribuido por cade componente de la alimenta-
cién, suponiendo un mezclado adiebdtico (ni se aporta ni se
pierde calor adicional dureante el mezclado) y que no tiene lu-—
gar ninguna reaccidén quimice (pudiéndose denominar lana "tem-
perature de mezclado adiabdtico y libre de reaccibén"), A esta
temperatura de mezclado, la suma de las ganancias y pérdidas
en entalpia por los diversos componentes de la alimentacidn,
al slcanzar dicha temperature, es cero; asi, pare une mezcla
de dos componentes el calor ganado por uno de dllos es igual
al calor perdido por el otro. Ia ganancia o pérdide de ental=-
pie puede determinarse facilmente sobre la base de datos ter~
modindmicos publicados.

Por ejemplo, la entalpia del propano (en calorias

por kmol) como una funcién de le temperetura ("T", en grados

Kelvin) puede expresarse como sigue:

'

~49,409,318-1.739T + 6,551 X 107202 2,254 X 10713
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nistrados por Kobe et al en una série de articulos sobre la

termoquimica de productos petroquimicos en Petroleum Refiner,
enero 1949 a julio 1958, (Serd evidente que, puesto que el
primer término, -49.409,318, no es afectado por la temperature
¥ puesto que el nimero de moles de propeno antes y después
del mezclado es el mismo, este primer término no tiene efecto
alguno sobre el céleulo). El efecto, sobre la entalpia, del
cambio de la presién parcial del propano debido al mezclado
es negligible y es desechado puesto que no tiene ninglin efec~-
to significativo en el cdlculo (el propano se comporte esen—
cialmente como un gas perfecto bajo las condiciones de opera-
eién).

El célculo del cambio de entalpia pare el azufre
requiere etapas adicionales, debido & que el azufre existe en
varias formas moleculares, tales como Sy, Sg y Sg (a pesar
de que pueden existir otras especies de azufre, les cuales no
son consideradas ya que no tienen efecto significativo alguno
en el célculo). Pare S, la entalpia (en calorfas por kmol)
es de 51.986,842 + 11,608 + 4,768 X 107312 -2,338 X 10~6n3;
7 pere Sg es 39.463,695 + 34,60 + 2,376 X 1071%; y pare Sg
es 35.065,98 + 45,007 + 3,168 X 107372, Véase, por ejemplo,

K.X. Kelly, U.S. Bureau of Mines Bulletin 406.5 (1937).

Ie distribucidén (proporciones relativas) de las diversas es-—
pecies de azufre, depende de la presién y temperature y puede
calcularse & partir de datos termodindmicos conocidos, ial
como los dados por Kelly. De este modo, le distribucién de
moléculas de azufre en la corriente de azufre entrente (cuye
tempereture y presién se conocen) puede determinarse mediante

un método de ensayo y error (tal como mediante iteraciones
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J
repetidas en un computador). Es decir, se supone una distribu-

ceibén y su exactitud se comprueba matematicamente mediente el
empleo de constantes oinéticas conocidas (dadas por Kelly) con
relacién a la conversién de una forma de azufre en otre; en
base & estos chleulos, se elige otre distribucidn supuesta y
se continfie el proceso de cédlculo y eleccidén hasta obiener el
valor correcto.,

e temperetura de mezclado puede calcularse mediante

un doble juego de computaciones de ensayo y error. Bs decir,

Se supone una tempergtura de mezclado y, & partir del nimero

conocido de moles de sustancias distintas al azufre en la ali-
mentacién (por ejemplo, propano) y del peso conocido de azufre
en la alimentacidén, se puede calcular (por ensayo y error como
antes se ha descrito) le distribucién de las diversas especies
de azufre en la mezcla a la temperature de mezclado supuesta.
A partir de ésto, se caloula los cambios en las entalpias a

le temperature de mezclado supuesta; en base a este cédlculo,
ge elige una nueva temperature de mezclado supuesta, se calou=-
la una nueve distribuecidn de szufre (de nuevo por ensayo y
error como anteriormente) y se calculan los cambios en las en-

talpias pare diche nueve temperatura de mezclado supuesta;

se repite el proceso de célculo y eleccidén (mediante, por ejems
plo, iterecciones repetidas en un computedor) hasta que se en-
cuentra una tempereture a la cual la suma de los cambios de
entalpfa para los componentes de le alimentacién es cerv.

Se ha encontrado que la temperatura de mezclado cal=-
culada es afectade de forma significativa por la presién; asi,
si se precalienta propano & 200¢C y se suministre a la velo-
cided de 69 kg por horea y si se precalienta el azufre a 6002C

¥ se suministre a la velocidad de 820,5 kg por hore (estequio
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férica, la temperatura de mezclado calculade es de aproxime-

damente 5742C, a una presién de 2 atmésferas es de aproximade-
mente 5632C y & 4 atmésferas es de aproximadamente 5499C.

Ia presién en el reactor es preferiblemente del orden de 3,5

a 12 atmésferas, més preferiblemente de 5 a 10 atmésferas apro-
ximadamente.,

Las paredes del reactor pueden ser de cualquier ma-
terial de construccién resistente a la corrosién, adscuado,
tal como acero conteniendo proporciones significantes de cloxro
y/o niquel, Pusden emplearse materialés normalmente disponi-
bles como aceros inoxidables, tales como &quellos que contie=-
nen aproximedamente 20 % de niquel, 25 % de cromo ¥y 0,2 & 0,4%
de carbono. La temperatura de las paredes del reactor es con
preferencia inferior & unos 750¢C y superior a unos 550 6
6002C, tal como de 650 & 7000C aproximademente. |

Como anteriormente se ha indicedo, la reaccidn de
azufre con los hidrocarburos superiores tiene luger muy repi-
damente en el proceso de esta invencidén. I8 mezcla de reac=-
cibén puede enfriarse entonces y traterse pare recuperar de
forma convencional el azufre y disulfuro de carbono. Ia mez-~
cla de reaccién puede mantenerse también a una temperature
relativamente alta (por ejemplo, del orden de 550 & 70020
aproximademente, tal como de uncs 600 a 6502C) durante perio-
dos relativamente largos antes del enfriamiento; ésto es par-
ticulermente Gtil pare mezclas que contienen proporciones sus-
tanciales del metano més lentamente reactivo, con el fin de
hacer que el metano se convierta de forma practicamente com-
pleta & disulfuro de carbono y, por esta razén, pueden utili-

zarse zones de reaccibn adicionales (12l y como describe

Porter en le Patente USA No., 3.087.788),
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El mezclado en contracorriente constituyelpor si
mismo otro aspecto de esta invencidén y dentro del alcance més
amplio de la misme se encuenire el empleo del procedimiento
de mezclado en contracorriente pare obtener resultados mejo~
rados, incluso bajo condiciones de presiones inferiores (por
ejemplo, presidén atmosférica o une presién de 2 atmésferas) o
a tempereturas de mezclado més bajas, o ambas,

Como podréd verse a partir de los siguientes ejemplos
la proporcién y tipo del hidrocarburo de carbonos miltiples
puede variar ampliamente. Puede constituir el 100 % de la co-
rriente de alimentacién de hidrocarburo o una fraccién mucho
nés pequefia. Por ejemplo, le corriente de alimentacién de hi-
drocarburo puede ser metano conteniendo tan poco como 0,3 mo-
les % aproximademente de hidrocarburos que tienen 3 6 mds
dtomos de carbono o tan poco como 0,04 moles % de hidrocarbu—
ros que tienen 4 6 més étomos de carbono, o puede ser metano
conteniendo por encima del 1 % de hidrocarburo con 4 6 mds
dtomos de carbono. Los hidrocarburos superiores pueden ser
alifédticos saturados, pero (como més abajo se indica) dichos
hidrocarburos pueden ser cicloalifdticos o incluso aromdticos,
pudiendo estar tembién presentes compuestos olefinicos. Gene-
relmente, el nimero medio de carbonos de los hidrocarburos
de miltiples carbonos, serd inferior & 8 y el contenido de hi-|
drocarburos que tienen 9 dtomos de carbono o més serd asimismo
inferior & 10 moles %,

Para logrer los mejores resultados, el azufre se
alimenta al reactor en une proporeidén en exceso 2 le estequio
metricamente necesaria pare la formacién de 082 por reaccidn
con le alimentacién particular de hidrocarburo. Este exceso

es con preferencia superior al 1 %, més preferiblemente de co

’

!
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mfnimo 10 %. Con las concentraciones més elevadas de los hi-
drocarburos superiores en 1la alimentacién, es preferible em-
plear excesos més grandes de azufre, tales como del 20 - 300%
aproximadamente, con preferencia del 30 - 200 % aproximadamen-—
te.

Como se indica en los ejemplos, la corriente de hidro
carburo puede ser alimentada en mezela con la corriente de szu-
fre a través de ung sola aberture u orificio circular. Iguel-
mente, dentro del alcance més amplio de la invencién, se encuen
tra la alimentacién de dicha mezcla a través de orificios de
otras configuraciones, tales como rectangulares o anulares,
asi como a través de una pluralidad de orificios que pueden
estar situados todos ellos en la misma etapa del flujo de azu-

fre o (pero no necesariamente) en diferentes etapas del mismo,

es decir, estando situado un segundo orificio aguas abajo del

primero, Ia alimentacidén de hidrocarburo es con preferencia
realizada a una temperatura inferior a la cual se pregentd un
eracking térmico significativo pare sus hidrocarburos de por
lo menos 3 &tomos de carbono (sin embargo, se cree que dicho
cracking ocurre cuando los hidrocarburos entran en contacto
con los vapores calientes de azufre, actuando el azufre en el
proceso como un iniciador del crecking), De este modo, la teme
peratura de la alimentacién de hidroecarburo es con preferencia
inferior & unos 5002C, tal como inferior a 450¢C, por ejemplo,
de 4259C, 4000C o mucho més inferior, tal como la temperature
ambiente, Sin embargo, dentro del alcance mis amplio de 12 in-
vencién, si bien es menos deseable, se encuentra el precalen-
tamiento del hidrocarburo a una temperatura en la cual no se
presenta el cracking.

Los siguientes ejemplos se ofrecen para ilustrer esta
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invencidén adicionalmente. En los ejemplos, 1los volumenes dados
representan, segin la préctica stendard, el voldmen calculado
en condiciones normales de temperature de 02C y une presién
absoluta de 760 mm de Hg. Los tiempos de residencia se ofrecen
en segundos y son iguales a 3,600 dividlde por la "velocidad
especial expregads en horas"1; la velocidad espacial es el co-

ciente del voldémen total (en litros) de reactentes, en condi-

ciones normales, (azufre calculado como S5), por hore, dividido
por el volimen del reactor (en litros). |
EJEMPTO 1 i
En este ejemplo, una& corriente estrecha de propano,
calentada a 4252C, se inyecta en contracorriente, de forma con-
céntrica, en una corriente mucho més anche de azufre precalen-
tado a 7000C, pare reacclonar de form2 sustancialmente adia-
bética a una presién de 2,8 kg/cn® relativos aproximadamente.
lag velocidades de flujo son tan controlades que la cantidad
de azufre es de aproximadamente 34 % en exceso & 18 necesaria
pare la reaccién estequiométrica con un propano, para former
disulfuro de carbono, Ia reaccién se efectla en un reactor
corto, siendo el tiempo de residencia en el mismo de 0,61 se-~
gundos, tras lo cual la mezcla de reaccidén se enfria inmedia-
tamente, primero en un recipiente & 1402C (con lo cual tiene
lugar la condensacién del azufre en la mezcla de reaccidn).

Ios gases no condensados (incluyendo el disulfuro de carbono,

pasan entonces a través de un regulador de presidén (disefiado
pare proporcionar una presién de retorno de 3,7 atmésferas, es
decir, 2,8 kg'/'cm2 relativos) desde el cual los gases pasan &
un condensador a 02C y bajo presién para condensar el disul-

furo de carbono; los gases no condensados gon ventilados a

presién atmosfdrica, El propano se inyecta a trevés de un ori-
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corriente de azufre que fluye en un conducto circular que tie-
ne un didmetro interno de 2,09 cm,

Ia temperetura de mezclado calculade es de unos
6752C,

El propano se convierte de fo:ﬁna practicamente cuan~
titativa (més del 99 %) y el andlisis del disulfuro de carbono
condensado indica que éste tiene une pureza de 99,89 %, alre~
dedor de 0,02 % de benceno, alrededor de 0,09 % de tiofeno y
nada de tolueno. E1l azufre condensado contiene solamente tre-
zas de material carbondceo.

Més esgpecificamente, el reactor es una seccién ver-
tical de 45,6 cm de longitud de tuberfa de acero inoxidable,
especialmente tuber{a IPS de tipo 40 de 19,05 mm, en la cual
gse proyecta desde el lateral un tubo de introduceién de hidro-
carburo que tiene un didmetro exterior de 0,635 am. El extre-
mo de dicho tubo estd cerrado en el lado aguas arribe del tubo,
adyacente al extremo cerrado, estd maquinado para formar una
care aguas arriba, pleana y lisa dispuesta perpendicularmente &
la trayectoria de flujo del azufre a través de la tuberfa més
grende; estando perforado en dicha care el orificio de 0,318
cm de didmetro. Existe un recodo en 1a tuberia ( a través del
cual se suministre el vapor o azufre caliente) aguas arribe de
la seccifn de reaccién vertical (en la cual estéd situado el
tubo de introduccidén de hidrocarburc); el recodo estd a 30 cm
aproximadamente aguas arriba del orificio de introduceidén del
hidrocarburo. El reactor estd situade en un horno cuya tempe-
raturae es de unos 7002C, El azufre y el propano se alimentan
al reactor (desde recipientes de almacenamiento mentenidos a

presiones de aproximadamente 7 kg/cm2 relativos, a través de
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precalentadores y dispositiveos controladores del flujo, ade~
cuados) & velocidades de 760 g por hore de azufre y 39,8 litros
(condiciones normales) por hore de propano, (Ios términos
"aguag arriba" y "aguas abajo" se emplean con preferencia a

la direccién de flujo del azufre y de la mezcla de reaccidn

resultente que es hacia abajo en el ejemplo).

EJEMPLO 2

Se repite el ejemplo 1, empleando una mezcle de pro-
peno ¥ HyS en una relacién volumétrica de 1:2 en lugar del pro-
peno puroj en este caso, el exceso de azufre con respecto a la;
estequiometria es de 300 %.

La temperature de mezelado calculada es de unos
6902C.,

Aqui, de nuevo, se produce una conversgién practicamen
te cuantitativa de propano. El andlisis del disulfuro de car—
bono condensado indica que éste tiene una pureza de més del
99,99 %, contiene aproximadamente 0,0055 % de benceno, 0,0002%
de tlofeno y nade de tolueno, El azufre condensado es de color
amarillo brillente con ninguna treza de alquitranes,

Especificamente, las velocidades de alimentacidén son
de 760 g por hore de azufre, 13,3 litros (en condiciones nor—
males) por hore de propano y 26,6 litros (en condiciones nor-
males) por hore de HpS.

BJEMPLO 3

Se repite el ejemplo 1, empleando una mezcla de
n-hexeno y HyS en una relecién volumétrica de 1:3 en lugar de
propano puro {en este caso, el exceso de azufre con respecto
& l1a estequiometria es del 100 %), un tiempo de residencia de

0,58 segundos, una temperature de precalentamiento de azufre

de 6502C y una temperatura de precalentamiento de la alimenta-
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¢ién hexano-H,3 de 2002C,

Ia temperatura de mezcladﬁ calculada es de unos
6202C,

Ia conversién de hidrocarburo a disulfuro de carbono
es de 97 %, La ulterior inspeccién del reactor no muestra
sefial alguna de impurezas carbondceas. El andlisis del disul-
furo de carbono condensado indica que éste contiene un 3,66 %
de benceno, 0,35 % de tiofeno y 0,002 % de tolueno, El azufre
condensado aparece como claro y brillante.

La ulterior inspeccién del reactor sefiala igualmen—
te una considerable acumulacién de cascarilla (debido & los
efectos de un gren nlmero de experimentos anteriores bajo dis-
tintas condiciones). Se cree que el nivel de impurezas en el
disulfuro de carbono se debe principalmente al efecto superfi-
cial & causa de este acumulacién de cascarilla, Es preferible
operar con un reactor de superficie lisa. Sin embargo, incluso
con este reactor dotado de cascarilla, las paredes estdn 1li-
bres de depbsitos carbondceos después del experimento.

EJEMPLO 4

Se repite el ejemplo 1, empleando una mezcla LPG
(constituida principalmente de buteno y propano, como més aba-
jo se describe) en lugar del propsno purc, con un exceso de
azgufre del 150 % con respecto & la estequiometrfa, un tiempo
de residencia de 0,58 segundos, una temperature de precalenta-
miento del azufre de 7002C y una temperaturas de precalenta~
miento del hidrocarbuxro de 2009C,

la temperaturse de mezclado calculada es de unos
6859C,

Ia conversidn de hidrocarburo & disulfuro de carbo-

no es de 99,8 %,
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El andlisis del disulfuro de carbono condensado in-
dica que éste contiene 0,0834 % de benceno, 0,0425 % de tiofe-
no, 0,0003 % de tolueno y ningin constituyente de peso molecu-
lar mds elevado. El azufre condensado aparece claro y brillan-
te,

Ia mezcla LPG (mezela LPG No. 31 de Phillips) tiene
la siguiente composicién (en la cual todos los nimeros expre~
san moles %): etano 0,01, propeno 36,94, isobutano 16,11, n- l

~butano 44,83, n-pentano 0,01, isopentano 2,04, trensbuteno-2

0,02, cis-~buteno~2 0,01, fluoruro de isopropilo 0,03.

EJ EMPLO

Se repite el ejemplo 1, empleando n-butano en lugar
del propano puro, con un exceso de azufre del 100 % con respect
to & la egtequiometria, un tiempo de residencia de 0,58 segun-
dos, una temperatura de precalentamiento de azufre de 7002C y
una temperatura de precalentamiento de hidrocarburo de 2002C,

Le temperaturza de mezeclado calculade es de unos 6759JB
Ia conversidén de hidroecarburo & disulfuro de carbono

es de 99,8 %. El andlisis del disulfuro de carbono condensado,
indiea que éste contiene 0,0246 % de benceno, 0,1 % de tiofeno
0,002 % de tolueno y 0,002 % de constituyentes de peso molecu~
lar més elevado. El azufre condensado aparece claro y brillan-
te.

EJEMPLO 6

Se repite el ejemplo 1, empleando n-penteno (de ca-
lidad técnica) en lugar de propano puro, con un exceso de &zu~-
fre del 50 % con respecto a la estequiometria, un tiempo de
regidencia de 0,58 segundos, una femperetura de precalentamien

to del azufre de unos 630-6502C, una temperatura de precalents

miento del hidrocarburo de 200¢C, un orificio de 0,16 cm de
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didmetro y une presién de 4,4 atmésferas (4,'éz ;a\es/cm2 relati-
vos) en el reactor. ]

Ia temperatura de mezclado calculada es de unos
60520,

La conversién de hidrocarburo & disulfuro de carbono
es del 99 %. El andlisis del disulfuro de carbono condensado
indica que &ste contiene 0,35 % de benceno, 0,68 % de tiofeno,
0,0008 % de tolueno y 0,0011 % de constituyentes de peso mole-
cular més elevado. El azufre condensado aparece claro y bri-
1llante,

EJENPLO T

Se repite el ejemplo 1, empleando una& nafta de pe-~
tréleo @lifdtica (conteniendo heptano, metilciclohexano y to-
lueno como constituyentes principales) en lugar del propano
puro, con un exceso de azufre del 100 % con respecto a la es-
tequiometria, un tiempo de residencia de 1,35 segundos, una
temperatura de precalentamiento del azufre de 6502C y una tem~
peratura de precalentamiento del hidrocarburo de 2002C., Sin
embargo, en este caso el tubo de introduccién de hidrocarburo
ge sitda con su care plana (y orificio) mirando aguas abajo,
de modo que el flujo de hidrocarburo sea en corrientes paré—
lelas con el azufre,

La temperatura de mezclado calculada es de unos 6209'(J!.

Ia conversién de hidrocarburo a disulfuro de carbono
es de 94 %. Bl andlisis del disulfuro de carbono condensado
indica que éste contiene 5,44 % de benceno, 0,19 % de tiofeno,
nada de tolueno y 0,0002 % de constituyentes de peso molecular
més elevado. El azufre condensado aparece claro y brillante.

Ia composicién aproximade de la nafta en moles % es:

2-metilhexsno 0,3; 2,3-dimetilpentanoc mds 1,1-dimetilciclopen=
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tano 0,2; trens-1,3-dimetilelclopentano 1,0; cis-1,3-dimetil-
ciclopentano 0,63 trans-i,2-~dimetileiclopentano 0,5; isoocta-
no 1,5; n-heptano 25,0; cis-1,2-dimetileiclopentano 1,9; metil<
ciclohexeno 44,3; etilciclopentano 0,2; 2,5-dimetilhexano 2,3;

-e

3y 3-dimetilpentano 1,2; tolueno 10,2; 2,3,4~trimetilpentanc 2,9
1,1,2-trimetileciclopentano 0,7; otros 7,2,

EJRIPTO 8
Se repite el ejemplo 1, excepto en lo siguiente: el

reactor esté hecho de cuatro secciones paralelas de 61 cm de

longitud (de le misma tuberia de acero inoxidable de tipo 40, |
IPS de 19,05 mm.) cada una de las cuales esté unida a su veci- |
ne mediante un recodo de retorno del mismo acero inoxidable,
pare que la mezcla de reaccidén fluya sucesivamente a través de
las cuatro secciones en una trayectoria sinuosa, El azufre pre
calentado pasa directamente a este reactor, mientras gque el
hidrocarburo se introduce concentricamente en la corriente de
azafre (en un punto & 2,5 cm aguas abajo de la entrada del
reactor) a través del extremo abierto de un tubo de alimenta-
cién que tiene un didmetro intermo de 0,683 cm, EL reactor se
mantiene en un horno eléctrico siendo de 6509C la temperature
medida en la pared interna del reactor en un punto situado &
16 cm aguas abajo de la entreda del reactor. El hidrocarburo
es un gas natural de la siguiente composicién molar: 89,78 %
de metano, 4,18 % de etano, 1,7 % de propano, 2,2 % de buta-
nos, 2,04 de nitrégeno y 0,1 % de sgua. El azufre se preca-
lienta a 65020 y el hidrocarburo e 4009C, El exceso de azufre
es del 15 % con respecto & la estequiometria, el tiempo de

residencia es de unos 15 segundos y la presién del reactor es

de 5,6 kg/em® relativos.

Ia temperatura de mezclado calculada es de unos
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590e¢C,

Ie conversidn & disulfuro de carbono es casi cusnti-
tativa, El endlisis del disulfuro de cerbono condensado indi-
ca que éste tiene una pureza de 99,99 4 %, conteniendo sola-
mente 0,0045-0,0075 % de benceno y tiofeno como impurezas de
trazas.

Después de la operacién continua durante més de 110
horas, no existe taponsmiento de los tubos del reactor y nin-
guna formacién de carbén o alquitrdn. EL azufre condensado es
claro, amarillo brillante y estd libre de alquitranes.,

En este ejemplo, las velocidades de suministro de
azufre e hidrocarburo son de 357 g por hora y 50 litros (en
condiciones normales) por hora, respectivamente.

Los dos siguientes ejemplos ilustran el efecto de
la pared sobre el ensuciamiento del tubo y la formacién de
subproductos,

BJEMPLO 9

Se utiliza el reactor del ejemplo 8 con el mismo
gas natural, pero introduciendo dicho gas a través de un ven-
turl especialmente disefiado para obtener un mezclado instan-
téneo de hidrocarburo y azufre, con una temperatura de preca=-
lentamiento de azufre de 700¢C, una temperaturas de precalente~
miento del hidrocarburo de 4002C, un exceso de azufre del 5 %,
una temperatura del reactor medida de 7009C, un tiempo de re=~
sidencia de 11 segundos y unad presién de unas 6,5 atmésferas
(5,6 kg/cm® relativos),

Ia temperature de mezclado calculada es de unos
6402C.,

Ia velocidad de conversién del gas natural es cuan-—

titativa y el disulfuro de carbono tiene una pureza de 99,99
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+ % con menos de 0,0012 % de benceno y tiofeno como trazas de
impurezas. No existe evidencia alguna de formacién de alquitre-

nes en el azufre recuperado,

En este ejemplo, las velocidades de suministro de azu
fre e hidrocarburo son de 578 g por hora y 88,3 litros (en con-
diciones normales) por hore, respectivamente.

EJEMPIO 10

Se emplea el reactor del ejemplo 8 con el mismo gas

naturel, con una temperatura de precalentamiento del azufre de

7002C, una temperature de precalentamiento del hidrocarburo ,
de 4002C, un exceso de azufre del 5 %, una temperatura del reag
for medida de 7002C, un tiempo de residencia de 11 segundos ¥y
una presién de 6,5 atmésferas (5,63 kg/cm® reletivos). Al con-
trario que en el ejemplo 8, en este ejemplo el tubo de entrada
central de hidrocarburo estéd inclinado notablemente (en un
édngulo superior a 102 con respecto 2l eje de la tuberfa del
reaétor) de modo que el hidrocarburo se dirige inicialmente
algo hacia la pared de la tuberia del reactor. En contraste
al ejemplo 9 (empleando condiciones similares de temperature,
presién, velocidades de flujo, tiempo de residencia y andloges))
la velocidad de conversidén del gas natural es solamente del
97 %, el disulfuro de carbono contiene més de 0,1 % de tiofeno
¥ benceno y existe une evidencisa sustancial de alquitréenes y
taponamiento de los tubos del reactor y en el azufre recuperado
BJEMPIO 11

(A) Se utiliza el reactor del ejemplo 8 con el mismo
gas naturel, temperatura de precalentamiento del azufre de
6002C, una temperature de precalentamiento del hidrocarburo

de 4002C, un exceso de azufre del 30 % con respecto a la este-

quiometria, un tiempo de residencia de 11 segundos, una tempe-
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ratura del reactor medida de 6502C y una presidén del reactor
de unas 6,5 atmésferas (5,63 kg/cm2 relativos).

Ias velocidades de suministro de azufre e hidrocar—-
buro son de 611 g por hore y 75,5 litros (condiciones norma-
les) por hore, respectivamente.

Ia temperature de mezclado calculada es de 5802C,

Ia conversién de hidrocarburo es de 92,3 %, el di-
sulfuro de carbono condensado contiene 0,0122 % de tiofeno y
benceno y hay sefiales de taponamiento del reactor.

(B) Se repite el ejemplo, excepto que la temperature de
precalentamiento del azufre es de 6502C. Esto proporciona una
temperature de mezclado calculada de 6052C, ILa conversidén de
hidrocarburo es cuantitativa, el disulfuro de carbono conden-—
sado es de una pureza del 99,99 %, con 0,0036 % de tiofeno ¥y
benceno y no existen sefiales de formacién de'alquitranes o
taponamiento del reactor.

EJEMPLO 12

Se repite el ejemplo 1, empleando une mezcla de 1 mo!
de propano y 3 moles de propileno en lugar del propano puro,
con un exceso de azufre de 112 % con respecto a la estequio-
metria, un tiempo de residencia de 0,61 segundos, una tempe~
ratura de precalentamiento de azufre de 7002C y una tempere-

tura de precalentamiento del hidrocarburo de 41590, y un ori

ficio de introduccidén de hidrocarburo que tiene un didmetro
de 0,102 cm.

Ia femperatura de mezclado caleculada es de unos
6802C,

Ia conversién de hidrocarburo es superior al 99 %.

El andlisis del disulfuro de carbono condensado indica que

éste contiene 0,0466 % de benceno, 0,0118 % de tiofeno y nada
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de tolueno.
EJEMPLO 1

Se repite el ejemplo 1, empleando metano en lugar

del propano puro, con un exceso de azufre del 150 % con res-
pecto & la estequiometria, un tiempo de residencia de 0,59 se-
gundos, una temperature de precalentemiento del azufre de 7002C
y una tempereture de precalentamiento de hidrocarburo de 4152C,

Ia temperature de mezclado calculade es de unos
68020,

Ia conversién de hidrocarburc es del 91 % aproxima-
demente, El andligis del disulfuro de carbono condensado indi-
ca que éste contiene 0,003 % de benceno, 0,004 % de tiofeno y

nada de tolueno.

BJEMPIO 14

En este ejemplo, se emplea un aparato similar al
descrito en el ejemplo 8; el azufre se introduce continutmente
en una tuberis existente dentro de un horno ¥, en un punto de
la tuberfa en donde el azufre ha llegado a vaporizarse y pre-
calentarse a la temperatura predeterminada deseada, se intro-
duce continuemente el hidrocarburo precalentado & través de
un tubo concentricamente situado, para reaccionar con el azu-
fre de la tuberfa calentada, El difmetro intermo de la tuberia
es de 14,288 cm y el didmetro intermo del tubo de alimentacidn
de hidrocerburo es de 3,18 cm (su didmetro externo es de
4,288 cm). Ie alimentacién de hidrocarburo es gas natural que
tiene el siguiente andlisis (en moles %): metano 96,73, etano
2,28, propano 0,32, isobutano 0,02, butano 0,01, isopenteno
0,01, n-pentano 0,01, hexsno menos de 0,01, otros hidrocarbu-
ros 0,01, nitrégeno 0,23, C0p 0,37. La presién de entrade es
de unas 7,8 atmésferas (aproximadamente 7,03 kg/bm2 relatives),
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el azufre se precalienta & 6502C, la alimentacién de hidro-
carburo se precalienta & 4000C, el exceso de azufre es del
15 % con respecto & la estequiometrfa., El azufre vy el hidro-
carburo entran en la zona de reaccibn & velocidades lineales
de 6,48 y 116 metros por segundo respectivamente (celeulado
sobre 1a base de sus velocidades de alimentacién y dreas en
seccibn trangversal; para el azufre, el drea es la del espa=-
cio anular alrededor del tubo de alimentacién de hidrocarburo).
Le temperatura de mezclado calculade es del orden de 600eC.
Ia mezcla viaja a través de una longitud recta de la misme tu-
beria en una distancia de aproximademente 9,1 metros, & conti-
nuacién alrededor de un recodo y & través de mds del mismo tipo
de tuberifa en el horno, penetrando entonces en una cémare de
reactor empacada (siendo su temperature de unos 630-6502C),
pasando entonces a través de la tuberia mds caliente del horno
pare recalentarlo a unos 630-6502C y a continuacidén a través
de una segunda cémare de reactor empacada que contiene particu
las de gel de silice, siendo el tiempo total de residencia de
la mezela de unos 34 segundos, tras lo cual el azufre y el di~-
sulfuro de carbono se condensen sucesivamente & partir de la |
mezcla en forms convencional. El disulfuro de carbono se pro-
duce en rendimiento muy elevado y con una pureze también muy
elevada, teniendo un contenido en benceno especialmente bajo.

EJENMPLO 15

Se repite el ejemplo 14 empleando un tubo de alimen=-
tacibén de hidrocerbure cuya salida tiene un didmetro interno
de 1,4 om, siendo las restantes condiciones las mismas (excep-
to la velocidad lineal del hidrocarburo que es naturalmente
més elevada, puesto que se alimente la misme cantidad de hi-

drocarburo a trevés de una eberture mis pequefia),
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EJEMPLO 16

Se repite el ejemplo 14 empleando un reactor cuya
longitud de 9,1 metros (aguas arrite del primer recodo encone-
trado por l1a mezcla) tiene un didmetro de 20 cm, siendo idén-
ticas las restantes condiciones (excepto la velocidad lineal
del azufre que es naturalmente méds baja, puesto que se alimen-
ta la misma cantidad de szufre a trevés de une tuberia mds
grende).

En los ejemplos 3, 4, 5, 6, 7,12y 13, las velocide-
des de alimentacién del azufre, en gramos por horg, son de
760, 850, 832, 855, 760, B840 y 760, respectivamente, y las ve-
locidades de alimentacién del hidrocarburo (en gramos por hore
a menos que se diga lo contrario) son: 53,4 hexano, 47,2 LPG,
58 butano, 80,2 pentano, 53,8 nafta, 7,5 litros (condiciones
normales) de propano y 22,4 litros (condiciones normeles) de
propileno por hore, 50 litros (condiciones normales) de mete-
no por hora, En estos ejemplos, el cdlculo simple demuestre
que la velocidad lineal de la corriente de hidrocarburo que
sale del orificio es considerablemente més alta que la velo-
cidad 1ineal de la corriente de azufre; asl, para el ejemplo 6
la velocidad lineal del pentano es de mds del doble la veloci-
dad lineal del azufre, especificamente alrededor de 30,9 cm
por segundo contra unos 6,7 om por segundo.

Se hace referencia aqui a la solicitnd copendiente
de Meadow, Berkowitz y Manganaro, titulada "Sulfur-Hydrocar-
bon Reactions" presentada el mismo dfa que la presente solici-
tud, cuya descripcién se incorpore aqui con fines de referen-
cia, Dicha solicitud describe el empleo de una corriente de
azufre convergente., El1 venturi mencionado en el ejemplo 9 an-

terior es el mostrado en la figura 1 de dicha solicitud co-
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pendiente, en donde el vapor de azufre se introduce & través

de la tuberfa de seccidén transversal circuler, en una corrien—|{

te anular alrededor del tubo de alimentacibén coaxial del hi-
drocarbure (también de seccidn transversal circular) que tiene
un extremo de salida achaflanado, Pare formar la corriente

de vapor de azufre en una configuracién cénice convergente,
existe un inserto de venturi que se acopla de forma segura
dentro de la tuberis por otre parte uniforme y que tiene una
porecidén convergente hacia el interlor, una gargenta y una
seceibn convergente hacia el exterior (o recuperacidn de pre~
sién). Ia corriente de vapor de azufre se fuerza de este modo
a través de un estrecho huelgo alrededor del extremo de salida
achaflanado del tubo de alimentacién de hidrocarburo, incre-
mentando de este modo de velocided grendemente (principio de
Bernoulli) @ medida que &lcenza a la corriente de hidrocarburo
Este incremento de velocidad aumenta la "relacidén de fuerza
de la corriente exterior (azufre) a la corriente interior (hi-
drocarburo) forzando & la corriente de azufre en contacto de
penetracién con la corriente de hidrocarburo, aumenténdose la
interpenetracibn y mezclado de las dos corrientes., Ia rela-

cién de fuerze se define como Mbvo en donde Mb y'Mi son las

M5

velocidades mésicas de flujo de las corrientes exterior e in-
terior respectivamente y V, y V; son las respectivas velocida-
des lineales de dichas corrientes. Ia relacién de fuerza en

el gjemplo 9 se encuentra en las proximidades de 10.

ISR IRIRES

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la manere de realizarse en la prdctica, debe hacerse

constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus-
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ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren

su principio fundamental, También se hace constar que el in-
vento corresponde & una golicitud de patente presenteda en
Norteamérica con el n? 355.991 de 30 de abril de 1.973, aco-
gléndose por lo tanto a los beneficlos que conceden los Conve-
nios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la
egencia del referido invento por lo que se solicita Patente de
Invencidén por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO CONTINUO
PARA LA PROIUCCION DE DISULFURO DE CARBONO; caracterizédndose

por lo siguiente:

1.~ Procedimiento continuo pare la produceidn de di-~
sulfuro de carbono, por reaceién de azufre y un gas hidrocarbo+
nado que contiene un hidrocarburo de carbonos miltiples, que
posee como minimo 3 dtomos de carbono; caracterizado porgue
comprende alimentar continuamente, en una zona de reaccién que
tiene paredes sélidas, una corriente de vapor de azufre que
posee una temperature de por lo menos 6502C, y una corriente
de dicho ges, para mezclarse en la citada zona, siendo tales
las temperaturas y velocidades de flujo de dicho vapor y gas
que la temperatura de mezclado calculada de los mismos es del
orden de 585 a& 7002C aproximademente y siendo tales las condi-
ciones de flujo y mezclado de dichas corrientes de gas y vapor
que el citado gas llega a mezclarse de forma sustancialmente
completa con dicho vapor antes de que el gas entre en contacto
con una pared de dicha zona, efectuando con ello une reaccién
no catalitica entre practicamente la totalided de dicho hidro-
carburo de carbonos miltiples y dicho azufre, con anterioridad
& dicho contacto, efectudndose la reaccidn a una presién de

por lo menos 3,5 atmdésferas.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac-
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terizado porgue dicho gas hidrocarbonado contiene por lo menos
0,04 moles % de hidrocarburo de carbonos miltiples que posee
por lo menos 3 édtomos de carbono.

3+~ Procedimiento segin la reivindicacién 2, carmc~
terizado porque dicho gas hidrocarbonado contiene como mfnimo
0,3 moles % de hidrocarburo que posee por lo menos 3 dtomos
de carbono y como minimo 0,04 moles % de hidrocarburo que po-
see poxr lo menos 4 Atomos de carbono.

4.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porgue dicha temperature de mezclado es de unos 625 a
67592C y dicha presién es de hasta unas 12 atmbésferas.

5.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque el contenido en hidrocarburo de dicha corrien-
te hidrocarbonade estd constituido principalmente por hidro-
carburo de carbonos miltiples que tiene por 10 menos 3 &tomos
de carbono,

6.~ Procedimiento segin la reivindicacién 5, carac-
terizado porque dich& zona de reaccién es un tubo y la citada
corriente de gas hidrocarbonado se introduce en dicho tubo
en un& direccién en contracorriente con la direccidén de dicha
corriente de vapor de aszufre.

7e= Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque el contenido en hidrocarburo de dicha corrien-
te es principalmente metano.

8.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque dicha zona de reaccidn es un tubo y la corrien
te gaseosa de hidrocarburo ’se introduce en dicho tubo en una
direccidn en contracorriente & la direccién de dicha corriente
de vapor de azufre.

9.- Procedimiento segin la reivindicacién 7, carac-
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terizado porque el azufre y el metano de dicha mezcla de reac-
cién se hacen reaccionar adicionalmente a una temperatura del
orden de 550 & T7002C aproximadamente y la mezcla se enfria en-
tonces para coundensar de la misma el azufre y el disulfuro de
carbono sucesivamente.

10.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque la tempesratura de dicho gas hidrocarbonado es
inferior & su temperature de crecking. |

11,= Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-

terizado porque la temperatura de dicho gas hidrocarbonado es
inferior a unos 4500C,

12,- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque se alimenta & una zone de reéccidén une corrien-
te de vepor de azufre y una corriente de hidrocarburo gaseoso,
en contracorriente, pare incidir ambas corrientes entre si en
la citada zona de reacecidén, a una temperature en la cual se
presenta la reaccidén del azufre con el hidrocarburo para for-
mar disulfuro de carbono,

13.- Procedimiento segin la reivindicacién 12, carec-
terizado porque dicha zona de reaccibn se encuént:ra 2 una pre-~
s8ién de por lo menos 3,5 atmbésferes.

14.~ Procedimiento segqin la reivindicecién 12, carec-
terizado porgue dicha corriente de hidrocarburo se dirige pare
que practicamente choque de frente con dicha corriente de vapor
de azufre,

15.~ Procedimiento segin 12 reivindicacién 12, carac-
terizado porque dicha corriente de vapor de azufre se pasa
aguas abajo a través de un tubo dentro del cual se dirige sus-

tancialmente de forma axial una corriente de dicho hidrocarburo,

¥ le mezcle résultante pasa a trevés de dicho tubo aguas abajo
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tacto con el azufre.

16.~- Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac~
terizado porque la zona de reaccién comprende une cdmare de
reaceién tubular a través de la cual se alimenta la corriente
de vapor de azufre caliente y en la cusl se introduce la co=-
rriente de gas hidrocarburo a través de un orificio, teniendo
dicha cémare tubuler un didmetro que es de mds de 5 veces el
didmetro de dicho ordificio. ‘

17.= Procedimiento segin la reivindicacién 1, cerac-
terizado porque el didmetro de dicha cédmare de reaceibén tubu-
lar en un punto separedo (en la direccidén en la cual se des~
carge de dicha corriente de hidrocarburo) del citado orificio
en una distancia de 50 veces el didmetro de dicho orificio, es
de més de 5 veces el didmetro del orificio.

18.~ Procedimiento Segin la reivindicacidn 1, carec-

~terizado porque dicha corriente de hidrocarburo se introduce

en una corriente de vapor de azufre que se mueve verticalmente.

19.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque 12 mezcla de reaccién se mueve verticalmente
desde la zona de introduccién de dicha corriente de hidrocarbu|
o,

20.~ Procedimiento segin la reivindicacién 19, carac-
terizado porque el reactor comprende un conducto que tiene pa-
redes sustancialmente verticales y a través del cual se mueve
sustancialmente de forme vertical una corriente de vapor de
azufre, siendo introducide la corriente de hidrocarburo en el
vapor de azufre en un punto separado de dichas paredes.

214~ Procedimienfo continuo pare la producecién de

disulfuro de carbono, ta&l y como queda sustancialmente descrito
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en la presente Memoria.
Fata Memoria conste de 33 hojas escritas & mdquina

por una sola care,

«
hY '

s

Madrid, ABR. 1974

FMC CORPORATION,

LBLIEL R LU Y ey
%Fi:m;ﬂ.w L. Ceoty Feragnc,
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