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(57) Abstract: A process is provided for the production of a micronized
sulphur powder product as well as a micronized sulphur cake intermedi-
ate. Production of the micronized sulphur powder using this process,
which comprises preparation of a micronized sulphur emulsion from
] molten sulphur and 4 dispersant solution, from which the dispersant solu-
- tion is subsequently removed, produces a product of superior quality, and

the method of production itself has enhanced safety and economic ai-
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MICRONIZED SULPHUR POWDER AND METHOD OF PRODUCTION OF
SAME

This invention is in the field of mineral processing, and
more parficularly deals with a .pbrocess for converting

lump sulphur-into a micronized powdéff
BACKGROUND

Elemental sulphur is an. esseﬁ;ial ingredient in a
number of industrial" applications including in
crop fertilizer applications{ ammunition manufacture,

and rubber vulcanization, to name’'a few.

Cne of the problems in -the prlor aét with the use of
particulate sulphuf in fertlllzer appllcatlons is that
when applled in the form of large particles greater than
100 mlcron. slze,_ elemental sulphur is very slow in
reaching. thef'needy roéﬁs of plants to pass on the

required nutrients, This is because sulphur, in its

original elemental form, is insoluble in water and hence

SUBSTITUTE SHEET (RULE 26)



WO 2013/102389 . PCT/CA2010/000331

cannot be _absofbed by the ,rdbts' of plants. However,
bacteria .in the soil feed on elemental sulphur and
convert it . to water - soluble-. sulphate which is

subsequently readily absorbed_byApLant roots.

The problém with direct application of water
socluble éulphatg fértiiizers ié,that the method suffers
from over diésdlutiqn,'uﬁcohtkol}éa';elease and leaching
during incessant preciﬁita;ioﬁ'A leading to  poor
returns on-farm inpﬁt invés;heﬁt. However, with
sma&ﬁLef. gized particu}éte _sulphﬁr, at a particle
size less thaﬁ abdut 30 (<30} m;cfons, absorption and
conversion éflbarticuiate sﬁlphu;.is optimal and much
more effecti?e. When apﬁiiéq' to plants, finely
divided.nﬂc&onized sulphur-caﬁ{pfovide the plants with
nutrients in‘the éame sea%on bf;application - as such
micronized suiphur (<30'micr0ns) has tremendous value and
application ih_the ferﬁiiizer.iﬁéust%y. On this bkasis, if
there were gjpﬁactical’or effééti#e'means of producing
large qﬂaﬁéities_of microhi;ed sulphur particles this

would be of gréat_use in the fertilizer industry.

SUBSTITUTE SHEET (RULE 26)
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There is also :application fgxfythé_ use of micronized
sulphur in_aﬁmunition manufactufiﬁé; since finely divided
sulphur‘particies Qopld coﬁbusf with greater efficiency
and effectiveﬁesﬁ. Use. of & conéistent finely sized
micronized sulphur‘pafﬁ;cle iéfammunition manufacture
would, it isbélieved,'resultiin.the manufacture of a

higher quality and more consiétent ammunition.

The automobileiand aviétioﬁ tire ﬁénufacturing industry
aléo use large. quanﬁities ‘of'\finé sulphur powder for
vulcanizat;oﬂ'df rubber. Thélreacfion between sulphur and
rdﬁmrlreaﬂis_hmimry hérd and durable rubber that
can kmelnainta?ﬁed‘over a compérqfively wide range of
temperature. Thus, the fingr hthe: sulphur powder the
better wouldAbé_the reaction Qi£ﬁ;rubber and the higher
would be -fhe .quality"oj‘ tife produced. In other
applications,rjthe- paintl'indusﬁry_ also uses very fine
sulphur powder: as a cmlér.blenq;”Micronized sulphur 1is
widely used as a fungicide; inseﬁticide and pesticide,
and also has_médicinal.uses'fof:Ffeafing skin ailments in

humans.

SUBSTITUTE SHEET (RULE 26)
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Current processes for‘ ﬁhe- préaucfion of micronized
sulphur powdér;_are dangerous fénd; energy inefficient.
Micronized 'gulphup powder,'is dquite often presently
produced By pﬁlverizing ;u;phur lumps 1in mechanical
milling eqdipment. 'PartiCulafiﬁ in circumstances
whére very  finely | sized."pgrfiéles are acquired,
conventional"-milling resﬁ;téz;uaré dependent  upon
substantial. epérgy consﬁmptionf As. such, if it was
possible to . éeterﬁine .a_,methég_‘of production of
micronized sulpﬁur powdef'which‘é;tﬁer used means other
than mechanical milling: or a ﬁééhémical milling process
that‘signifiéantly decreasgd tﬁé energy reguirement,
it  would be | desifable:  erm an  economic

perspective. .

Another problem with éurreht 'dgy -ﬁilling technologies
used to produce micronized suiphu¥ powder is the fire and
explosion risk-énd.hazard ﬁresepted.by‘the milling process.
Sulphur is a flémmable énd e#blosivéisubstance, and by its
nature mechanical milling canvreéalﬁ_in risk exposure to
explosion. As 'Such, peoplé, who ‘é:e milling sulphur

into a micronized product have in the past needed to

SUBSTITUTE SHEET (RULE 26)
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install expensive fire pfevéntidh'systems to protect
personnel and prevent aécidénts}_if:it were possible to
find a method_of-micronized andléulpﬁur that lesson the
risk of firé or'explosion_this_would also be desirable

over methods in .the prior art.

Other shortcomings of the grinqihé'.yrocess include the
fact that thé 'Qork environﬁenﬁV'ig very loud for the
operating.pefsonﬁelﬂ In tefms of the grinding media and
the equipment':aé a whélé,3-conéentional grinding or
milling technoLogy ‘requires _oﬂéoiﬁg maintenance and
regular medié freplacement,. wﬁich-'lead to increased
production 'éos£s. Reduction of ’maintenance and media
costs wouid be7d¢sirable; as Qell as the fact that if
there was a ﬁeéns of mic;oniiediiﬁisulphur without the
need for grinding, c6n£aminéti§p. aha the £inal product
could theoretically be Eeduéed-ipéofar as the grinding
media itégif [albeit in_rminor fquantities] would not

contaminate the final product.

SUMMARY OF THE INVENTION

SUBSTITUTE SHEET (RULE 26)
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It is an ebject of the present invention to provide a
method for the producticn dfinderedized sulphur powder

from lump sulphur that overcomes'problems in the prior art.

In a first embodiment the‘present invention provides a
method  for fthe | producfien7' of 'micronized sulphur
particles. The method.comprisee heating sclid sulphur
stock to a tLemperature ebove a ﬁeitihg point of sulphur
such that the sulphur stock melts' and forms 1liquid
sulphur} erepafing a dieeersant ‘eolution by mixing a
dispersant agenﬁ with eolvent in eelected proportions;
containing the :dispersapt‘ soiutien"under pressure and
raising a tempegature of tﬁe di$éersant solution to a
temperature ebou£ equal to:fhe temperature of the liquid
sulphur; blepdipg the; liquid selphur and dispersant
solution together fo 'pfoduce Ten_temulsified sulphuxr
suspension; ceoiing the'eﬁulsifieeueulphur suspension to
a temperatufel below the lmeltieg point of sulphur;
removing the 'diepersant ﬂsolution. from the emulsified
sulphur suspeﬁsion to leave Suiphgfﬂﬁerticles; and drying

the sulphur particles,

SUBSTITUTE SHEET (RULE 26)
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In a second eﬁbédimentAthe Qresent invention provides a
method for the'production of a miér©n;zed sulphur powder
product. Thé' ﬁethod compriseé;jjl an open container,
heating scolid sulpﬁu; stock to a tgmperature above a
melting point  of rsulphur' éuch that- the sulphur stock
melts and forms‘liqﬁid'sélphur;fﬁreﬁaring a dispersant
solution in én -open container ?by:‘mixing a dispersant
agent with solvent in selected pgoportions; pumping the
dispersén£ solution through_a pressurized heat exchanger
to raise the temperature of thé.Fﬁispersant solution
while containing samel undef Ap:éséﬁre to maintain the
dispersant soluﬁion in a_liﬁgid's£ate, and pumping the
dispersant éolutiOn from 'the-rheat exchanger to a
pressurized bleﬁding‘chambe:;-pumﬁigg‘the liquid sulphur
into the blenaing ‘chamber. an&'_piending the 1liquid
sulphur with the diSpérsanﬁfiégiution to form an
emulsified -éﬁiphur suspension; zﬁumping the emulsified
sulphur sUspension. out of the ;hqmogenizer and cocling
the emulsified suiphur suépénéion £6" a temperature below

the melting point of sulphur;  filtering the cooled

SUBSTITUTE SHEET (RULE 26)
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emulsified sulphur suspension to. remove the dispersant
solution from the emulsified sulphur suspension to leave
a cake of sulphur particles; and drying the cake to form

the micronized sulphuf.powaer proaqctﬂ

In a third embodiment the present invention provides a
micronized sulphur powdef 'prbducff'wherein 95% of the
particles in the sulphur powder product are less than

about 100 microns in size.

The present ihvéntiqn pr@vides gnugphanced or improved
method for the_prodﬁcéionlof 3dCr§nized sulphur from
Lump sulphu{-that willldecfeaselﬁhe-energy consumption
and cost; .of Iproduction 'af . same ‘over the methods

currently used in the‘prior art.

The present ' invention provideéb'a_ micronized sulphur
powder creatéd' as a result of the emulsion of molten
sulphur with .a disPersant agent solution, and the

subsequent recovery of the dispersion agent solution there

'SUBSTITUT£ SHEET -(RULE 26}
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from, which  micronized sulpﬁuf” powder will provide
benefits ovef'sulphur powder,pfbduced in accordance with

conventional milling practices.

The invention _inclﬁdeé -é -me?h;d ;6f production of a
micronized %ﬁlbhur powder. p?odgct. The method of
production 6f micrpnized_sulﬁhuf'powder disclosed herein
will résuit iﬁ' the 'produétion cf a micronized sulphur
powder product wHich is'heﬁetofo;e‘éifficult or impossible
to produce | in accordance' ‘Wi;hf.'conventional milling

techniques. -

The first steb ijl'the_ p?oductipq‘ of the micronized
sulphur powaer.of the. present";n#ention will be the
preparation'df:molten-sﬁlpﬁﬁf;.in.a tank or heating
vessel of_ééhe_kind. The pubiished melting point of
pure sulphur‘is abqut_115°c. 'nge;ally, industrially
obtained sulphur‘melt.is'obtained7in the range of about
115°C to aboutlSOoe."The'melting-is usually performed
in a vessel__pf. like éontaine? such that the further

processing-of the sulphur can be performed.

SUBSTITUTE SHEET (RULE 26)
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In addition tof.the melting éf;“;he' sulphur, the other
introductory st.ep to the method ;a'f the present invention
is the preparation of a dispersant solution for
plending or;hbmoggni;iﬁg Qitpufhe molten sulphur.
This step cpmp;ises mixing'offdné or more dispersant
agents with.water into'a dispérgénf solution, which is
then supe;ﬁéated into thg'séme range of temperature of

the molten sulphur, is the next stage in the process.

Such superheating of dispersan£_éélution is performed in a
heat*exchangéf'o£ boiler under éié%ated pressures in order
to keep the dispefsant in-iiquid fo;m as the temperature
rises above thefbéiling pOiht;'Various types of dispersant
agents can be used, énd‘tﬁé solidﬁ@oneentration or density
of the finqi-‘sulphuf emﬁlsién; can be affected by

adjustment of the concentration of the dispersant solution.

In some embodiménts,_cérboxy—methyl4qellulose is used as a
dispersing agent. In some_w-embodiments Naphthalene
Sulfonate compoﬁhds such as in the trade product Morwet™

are used as a dispersant agent. In some embodiments a

SUBSTITUTE SHEET (RULE 26)
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surfactant is’ efféctive for ‘lse as- a dispersant agent.
Those of skill in the‘art Qill be:%eadily able to determine
those dispefsiné, agents thét ‘fill "be compatible with
sulphur an& the _temperaturé a;d pressure parameters

inherent in the process of the present invention.

Fellowing preparatioﬁ _of .thej“éuperheated dispersant
solutionf gﬁd ‘the molten-:sdlphur, a key step in
preparation'  0£ " the Lmicroniéed sulphur powder in
accordance witthhe brocessfof thé”p£esent invention is
the blending or hombgeniiatiqn'6f phe molten sulphur and
the heated dis@grsant solutionAfgon-produce an emulsified
sulphur ‘suébénsion. Variops £§ﬁes -of emulsification,
homogenizétioﬂ;.orlblendihg equipment.can be used, as will

be understood by those skilled in the art.

Following preparationl of the‘ .emulsified sulphur
suspension; that.suspensioﬁ will be cooled, using a
heat exchangef'or dther_Similar'equipment, to below the
melting poinﬁ of the¢sﬁ;phur,.and.béiow the pbeoiling point
of the dispersant so;ution: fOﬁ'-§he cooling of the

emulsified_-éulphur suspensioﬁ”'in this fashion, the

SUBSTITUTE SHEET (RULE 26)
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finely disperéed and molten shipﬁur droplets in that
emulsificatién.‘will solidify, fdéming micronically sized
solid sulphur particles. Sﬁch céoling.can also be achieved
without a heat;ekchanger'bg siﬁﬁly“fiéshing and cooling the

hot sulphur emulsion to a lower'preésdre.

In some embodimeﬁts; sulphu;'particles-with an average size
of less than about 100 microns 5;3. produced. In some
embodiments, éulbhur paftitles.with‘an average size of less
than about 30 ‘microns are pfédﬁégd._ Sulphur particles
smaller .thahh 1: micron size ééh .also be produced in

substantial quantities.

Further procéséing .of  thé :coalédt emulsified sulphur
suspension, . which at thié\‘“éoint contains the
micronicaliy éized solid.sulpﬂur particles would
be to,recdve;‘ot to remove the dispersant solution
from that "suSpeﬁsion; ] gsinéu“.a centrifuge or
other filtration deﬁiceu-ThisAsfége:bf the process would
yield a micronized sulphur_céké.ﬁhich could then as a
last step bé‘dtied or commiputea:intoAa micronized sulphur

powder.

SUBSTITUTE SHEET (RULE 26)

I3



WO 20101102389 - - . PCT/CA2010/000331

13

The micronized Sulphur powder o©f the present invention
could be blended with édditional'indredients in certain
applications, and these subsequent blending steps could

be added to the -'basic proéess'df5fhé present invention.

The method‘of:the p;esenﬁlinvé%tion will result
in the production of a eoﬁsisfeﬁt and high-gquality
microniZed ;ulpﬁﬁr powder whi;h'isuproduced with far less
energy requiremeﬁts'than pribr art milling techniques. In
addition to %ess énérgy coﬁsumptién, the wear and tear on
equipment is far less," and. the'”method of the present
invention uses fwidely availablé--énd non-~ sophisticated
commercial équipment in the pro&ﬁction of the'micronized
sulphur pbwdef'in question. Thé method of production of
the present invention is;alsd ﬁgf.ﬁore safe than prior
art milling tgchniques in térms of_r§duced likelihood of

explosion or other damage.

In addition to the novel method of production of sulphur
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powder disc;oéed'herein, thé‘micréﬁized sulphur powder
which 1is _.the  p£oduct of. the 3p£ocess of the present
invention représents'an advance in ;hé production of this
product over the state of the grf;_The product which is
produced usiﬂg_ the method offséhé - present invention,
micronized sﬁléhur powder, w;ll 5é{comprised of particles
of relatively cOnsistent'Size éh@ a very small micron
measurement.-MiCronipallj éiiéd‘sﬁiphur particles have
sighificant commgrcial>ufility'éndfbéhefits. In addition,
the micronizgd,sulphur p&wder‘of'thé‘pfesent invention will
be of an increased gquality -or purity inscfar as the
“impurities genéfated' fromfrnilling'_gqﬁipment will not be

present.

In addition tb' the’ micf@nized. sulphur powder of the
present invention, the intefﬁediééé, micronized sulphur
powder cake is also a prodﬁcf*which may have commercial
utility‘and,whiéh is produégd:wifh.significantly less
energy and witﬁ eXcellent‘qualify c@mpared te products

available in the prior art.-
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DESCRIPTION OF THE DRAWINGS .

While the- inVentién is'-claiﬁed in the concluding
portions hereof, ﬁreferred.embodiménts are provided in
the accompanying detéiled.aeScripgion:which may be best
understood in §o5junctioﬁ with tﬁénactompanying diagrams
where like garts- in each ofﬁ the several diagrams are

labelled with like numbers, and where :

Figure 1 is a flow chart dembnstrating one embodiment
of the process . for manufacturing.micronized sulphur of

the present invention;

Figure 2 is a schematic iliustratiSn'qf an embodiment of a

process of the invention. °

DETAILED DESCﬁIPTION OF THE 'ILLUSTI\.‘J-&TED EMBODIMENTS

As described .in further 'detail below, the present

invention comprises a method fof,”the production of a
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micronized sulphur powex prqduét,_:and that product
itself, which method offers adﬁéntages'over prior art
methods of production of same and yields a micronized

sulphur pdwer @roduct of é higher quality than prior art

methods.

Method of p#odugtion of micronized sulphur powder:

Prior art methods ofi produétion;“5f. sulphur powder have
typically cgnﬁeﬁtrated on méqhéniéal'milling processes.
Mechanical_xnil;ihg "of lump' sulphur, -particularly where
the desired efféct is to mill thafugfoduct to a powder of
a small particle size haé'many‘iimitétiqns including the
safety of the process itself ééuﬁéll as that mechanical
milling -of5i£his nature .consumég large gquantities of

energy and is hard on the miliipg equipment itself.
Figure 1 1is a.flow chart demonstrating one embodiment

of the method'-of production :Qf“>a' micronized sulphur

powder product | in accordance with the present
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invention.

Overall the-firgt grouping.offétéps in this process
is directeditqwards the proauqtion of a molten sulphur
emulsion,-whicﬂ‘upon’dryiﬂg or further processing will
result in the dreation' of tﬁé dg;ifed. powdered sulphur

product of the desired particle‘si;e; 

The first.two-;feps in the'nethod of Figure 1 are the
production of. ﬁolteﬁ sulphur and__g‘ superheated water
dispersant soiuﬁion,'for "subseqﬁenﬁi blending. Molten
sulphur is produced in: a béaﬁiﬁénvessel by heating lump
sulphur or -bghé: sulphurr startiﬁé stock to above the
melting point hof 'sulphut. fhis generally requires
heating to affeméeraturé 5etWeennébout 115 and 150°C.
Means for mixing the meitin@.sulﬁﬁgr-can be included to

improve the rate of melting whefg,desired.

Production of the molten sulphur is' shown at Step 1-1

in the flow chart of Figure 1.. The specific types of

equipment which. can be_uSed"fofproduce molten sulphur

will be undefStdod to those skilled in the art and are
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all contemplated within the scdpé_he;eof and equipment,
using adjusted ﬁroéess paraﬁeters,'Which will accomplish
the objective of.alléwiné for theimeiting and pumping of
sulphur under‘p;éssure is‘contempiated'within the scope of

the present invention.

Step 1-2 of ;Figure' 1 sﬁows:'thg..ggcond startup step
whiéh is conducted .iﬁ .tﬁef-meﬁhéa of the present
invention, which' is thé prépafatioﬁ of a dispersant
solution fo£ blénding with'the.molteh sulphur. Various
dispersant agéﬁts Ean ,be' usedl_ﬁn the dispersant
solution in ’quéstidn,..incluain@. 5ut not limited to
dispersant 'agéhts - such as‘ffﬁaphthalene Sulfonate
compounds fbﬁnd; in Morwet™ 6£. éMC (Carboxy Methyl
Cellulose);, or-surfactant; Othei dispersant agents will
be compatiblefwith.the methdd:of the ‘invention, and those
skilled in the art will bé ab]_.v‘c.:.f'. e réadily determine

those dispersants. that are useful. -

The ratio or proportion of dispersant agent to be added by
volume to water' to form the disPeféant solution being
prepared jJ)_the practice fﬁi tﬁe'present method will

vary, dependent'upon the desired;éutcome of the method.
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Dependent uﬁon the desi;ablé ‘sblids content in the
homogenized soiutioﬁ yielded upgn‘ blending of the
dispersant séluéion 'wiﬁh‘rthe. molten sulphur, and the
characteristics of the specifiéldiSpé;sant agent used in
the dispersant éolution, tﬁe ‘fatjx; or volume of
dispersant agent fg be'aaded:in the production of
the solutiqn;iﬁill e -adjusted accordingly. The
ratic could aléo depénd'oﬁ the,péﬁenﬁy of the dispersant

agent,

In the spécifigtcaséﬁ for'exampieh_of_the use of carboxy
methyl cellulose or napﬁtﬁaléne“ sulfonate compound as
the dispersant. agent,; it is _anfemplated that the
desirable ra?io'for use‘of thaﬁhqispérsant agent in the
productioh éf diSpersantlsolufiqn'for use in the process
of the present'invention would be b?tﬁeen about 0.001% to
about 10%, of bétween‘abouﬁ.l to ;bout 100 parts per
thousand Iay-voiume_ (v/iv). -IEfﬁili: be understood that
the ratio ofrdiééersant agenﬁ_uséd-@ill be dependent upon
the desired outéut'of the.ﬁrocess {e.g. desired average
particle sizej‘:as well ‘as the .characteristics of the

particular agent in: 'question l-and that all such
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adjustmentstr‘modificationSth the process are

contemplated within the scope'of the present invention.

Following blen&iﬁg of‘wéter with.thé dispersant agent or
agents which'_are selected, tﬁéj:diSbersant soclution 1is
superheated unaer.pressure; usinglﬁéét exchanges, boilers,
hot water generator'o; other.heaﬁing eguipment which will
be understood‘aﬁd known tortﬁose skilked in the art, which
will accomplish the‘ objéctiv¢ ;éf  allowing for the
heating of ﬁﬁejdispersént solﬁ;ion'under pressure to

a temperatufe in-a range from‘about 115°c - 150°C.

in préctice alpressgre-vESSei québle of operating in
the range from gbout 25 to'aboutfad'psig, is effective
to permit h?atiﬁg of a éubstanﬁiglly‘aqueous dispersant
solution Fd a temperatu;e‘ éf . between about 115°C to
about 150°C,_;.whilé substantid%ly' maintaining the
dispersant sélu£ion'in:liquia forﬁ; Depending on the
chemical nature of the dispersént”;glution, more or less
pressure‘wili be.required té_maiﬁéaiq the dispersant as
a liquid when it‘ié gontactéd with the molten sulphur in
the homogeni;iﬁg pressure #essel &or reaction vessel)}.

Those skilled in the art will. be able to readily
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determine the appropriate presSupe'réquired in order to
maintain the“.ACOmponents 'Qf'-;fhe process in a
substantially 1iquid phase, . within the desired

temperature range.'

For the purposes of demqnstratibg}'tﬁg superheating under
pressure of thé'dispersant soiuti6n €s shown in Figure 1
at Step.lr3. Ip térms of:fhe specific temperature of
the heated digpgréant solution, t#e.dispersant solution
is optimally heated fo thé-same‘t;mpefature as the molten

sulphur.

The next step in tﬁe,procgss, shown at Step 1-4, is the
blending of thé.moiten sulpﬁur and the heated dispersant
solution to produce an‘emulsifiéd_sﬁlphur suspension.
Blending of the molten sulphur and heated dispersant
solution inﬁ§ an’ emulsifiai ;u;phur 'suspension could
be doné ﬁsing  variocus prior art “equipment. Various
types of homoéeﬁizationlequipmentnﬁéing mechanical means
or by pressurelapplica;ion will”be.understomj to those
skilled in _thé'>ért -- for éxamplé, this step could be
accomplished ‘USiﬁg a fast  fotating mechanical disc type

homogenizer, -or a high- pressure;.nozzle atomization
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type of emulsification -eﬁuipmenﬁ); fhe result of this
step will bethé_homogenizapioa.qﬁ-emulsification of
minute moltégl.sulphur d;opleté‘{within. the dispersant
solution, 'yieidihg..emuléified .sulphur suspension. By
varying the épeed gf -thé 1blénq;ﬁé'lapparatus, or the
sizé/pressure pf:the atémizef-spray;.the process can be
optimized to . produce pértic;eéu'df 'a certain average

size, or of a certain maximum or minimum size.

Following diécharge from thg.:lemulsification or
homogenization | equipment, | the“l~émulsified sulphur
suspension iS'-éboled, in é; heaé exchanger or other
similar_eqpiﬁmenf, to below'the?melting or boiling point
of sulphur. Speéificélly,.the cooling‘of the emulsified
sulphur suspension . to be}oﬁ".;00°c for further
processing is' contem@lateaffn'The hot sulphur
emulsion‘cdﬂ.élso be cooled.5§ simply flashing it

to a lower pressure inside a container.

On cocling of the emulsified SUiphﬂr suspension in this
fashion, the finely dispersed molten ‘sulphur droplets in
that emulsification will solidify, forming micron sized

solid Sulphur‘particles; The cooled sulphur emulsion
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at this point would be'very.stablé:aé well and could be
stored in this form before further processing with just

mild mixing or agitation. .

Further‘p;ocessiﬁg of the_ehulsified sulphur suspension,
once cooled, té:yieid micrdﬁi;ed égléhur cake or powder
can. again be accompiishéd. qsiﬁg .feadily available
equipment. It_ is Specifigaliyﬂgéntemplated that the
next step iﬂ‘this process gould.ﬁe'to recover oOr remove
the dispersant . soiution"from .fhe .emulsified sulphur
suspension using a f;lteriné dév%céféuch as a mechanical
filter, decanter_or ceﬁt?ifu@e;.‘iThig 1s shown at Step
1-6 in Figure 1. * This ‘would. ﬁegﬁlt' in the separation
of the fiﬁely 'disperseq ‘micrpﬁic rsulphur particles,
created during  the emulsifi;atidp_'process, from the
dispersant sdluéion whigh waé initially created at Step

1-2 and blended with the molten _~5ﬁlphpr.

Recovery of the diSpersant solution from the particulate

sulphur created ‘to allow  for the recycling of the

dispersant  solution or re-feéding the dispersant
solution in Ia"continuously' operated process, or the

recovered fdispersant soiution could be tanked
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for subsequent use or reuse in a 'batch’ operated process as

well,

It is also understoqd thét'thé Qiépérsant solution once
removed from_thg emulsified-sulphﬁ; suspension could be
discarded bqt-bbth fromlthe'envipdhméntal perspective as
well as %n.terms of the_eCoﬁomics of subsequent batch
processing is.C6ntehplated-that tﬁe dispersant selution
could be réuéed oncé “rgcévered,i perhaps with the
adjustment or'réconstitution 6f}£hé£_dispersant solution
with the addition of additioﬁéi’.water or dispersant

agents to reconstitute it to the appropriate parameters.

Upon separation of ﬁhe'eﬁulsiﬁiea_sgiphur suspension, by
removal of thef_dispersant soiuéiqﬁ from the micronized
sulphur parficies created thereiﬁi the remaining product
would be al'ndcronized' suléﬁur .cake made up of
homogeneous sﬁlphur’particiesvthg'éize of which could
be adjusped or‘ détefminéd during the
emulsificat;on step of Ithe ‘pré;gés,' shown at 1-4 , by
adjustiné ﬁhe operating paraﬁetefs of the emulsification

equipment being'usedﬂ
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In some embodiﬁents, thé parﬁiﬁig.size produce will
be determinéa-by process paraﬁéfers, for example, but
without beingﬂlimiting;:the'speed of blending, the
time of blehding,' the:léhyéiqgi:icharacteristics of
blédes useq .in a biendiﬁgu-gppﬁratus, pressure of
blending, temperature. of bléqdiné, etc. in some
embodimeqté, the-proce;s‘cén;be pérformed to select
for particles:bf a'certain avefggé size, for example
particles éf: aboutl 'lOQ micfons, or in some

embodiments particles of about530 microns or smallerx.

In some _embodiménts, poét—processing handling, for
example, the.gséd—of defined ﬁgsﬁ screens could be
used to further enrich for - ﬁérticles of a certain
maximum or lminimum siée, .‘ééﬁticles not retained
would be fetu:ned to thg prééess for remelting and
reprocéséing.'.acéordingi to. the, method of the
invention. 'lThus, in éoﬁé-embédiments a micronized
sﬁlphur prodgct haviné 95%.Qf.the particles less than
100 microps‘_in size. coUld:_pé»'obtained. In some
embodimenfs a ﬁdcronizgd'éulphur broduct having 95%

of the particles less than 30 ‘microns in size could
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be similarly obtained.

The micronizgd'sulphur gakglitse;f may be a product
recovered for'aﬁparticuiar iﬁdustriégiuse, but insofar as
it is primarily:contemplated Ehaf'tﬂg micronized sulphur
cake forms_'é' further ingerﬁéﬁiéte which must be
finally proceSsed-;nto po%der} the final step in the
embodiment Qf.ftﬁe procesé- of figure 1, to yield a
micronized sulphur ﬁowdeg,'is t;fdfy the sulphur cake,
using conveq#iénal drying .eqﬁépﬁeﬁt, to obtain dry
micronized éulphur‘powdef.,Tﬁis érying step is shown in

Figure‘l at 1-7.

The micronized sulphur bowdér-fegdyéfed from the process
of the present"invention COuld.‘éifher be packaged or
stored fbr-USe in .this fgrm; or could be biended with
additiénal iﬁgrediéntsi ,Blendihg "of the micronized
sulphur powderi in - qﬁgstién. with - other ingredients
dependent - upon its end;ﬁsé“ﬁill again be a
conventional'tééhnique or uée édnﬁentional equipment as
will be unders#ood by one skilled in the art and on
that basis.‘the' spepifiés3-of."a. biending step are

contemplated within the 'scope heréof,
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As outlined,  the particle' siég-"iﬁ the sulphur cake
recovered iﬁ the separaticn of the emulsified sulphur
suspension can be cbntrolled and §dﬂusted by. adjusting
the operatioﬁ ;f the homogeniZef,equipment used in
Step 1-4. Similarly,_ the-éésifégle solid contents of
the emulsifiea's#lphur suspensioﬁf'between 0.001% to 85%,
can be controlled.by varyiﬁg the-di;persant gquantity in
the solution;.iTﬁe claimed finveﬁtion uses available
market equipment éhefeﬁy 'redu;ihgt the operating and
naintenance qésés of the maéhiﬁe:y.' Those skilled in
the art uAderstand that han§ types of equipment
or eqﬁiﬁmerﬂf'mddificatiéns could be used in different
production 'stéges . or .environmeﬁ£. te implement or

accomplish the method of the pfesént invention.
A Process Example .

Fig. 2 schemétiéally _illﬁstrateéf-an embodiment of a
method o©f the preseﬁt in%entioniforithe production of a
micronized  %uiphur powder ‘éﬁcdubt. The method
comprises heating_solid sulphur.stock to a temperature

above a meltiﬁg point of sulphur such that the sulphur
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stock melts and forme liqﬁid-Suleﬁur,: The melting point
of sulphur isfaBQut 115°C and teeIEulphur may be heated
higher, such aeAto 150°C‘Qr'evee 200°C. This can be
accomplished by‘placing tﬁe_solid.sulphur stock into an
open sulphur'eohtainer'l:aﬁd he§t;gg the stock with a
heafing medium 3 such ee cireplatien'of steam or oil, or

the like as is-kﬁown in the ért.“, '

The dispérsang. solution " is ‘p;epared by mixing a
dispersant agent with sol?eet5in‘eeiected proportions in
an open dispersant coneainef 5;_;'T£ose skilled in the
art will recognize that'many pﬁoqdcte can be used as a
dispersant Iagent‘ for e#emple a: Naphthalene Sulfonate
compoune, such‘és.is'found in the';;éde product Morwet™,
made by Akzo Nebel -or._Careoky_‘Meehyl Cellulose, or a
surfactant, at a suitable prdéb;iioe‘such as 1 and 100
parte per theueend volume ef fﬁe'dispersant solution.
Typically -it- is  cdntemplated that the solvent will be

water, but other_sblvents might also-be used.

For example it has been found'phat-using Morwet™ D-425
at about 0.5 to 1.5 weigﬁt $ . with a water solvent

produces a satisfactory dispersant solution, and results
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in a sulphur particle size of about 30 microns.

The dispersant éolutionlis coﬁtaihea.under pressure and
heated to aﬁtémﬁerature aboﬁt éqﬁéi to the temperature
of the liquid sﬁlphur. .Iﬁ the illustrated embodiment
of Fig. 2, thégdispersant Solutién.is pumped from the
dispersant containef- 5 athrqugﬂ. a: pressurized heat
exchanger 7 té ﬁaise the tempe#étﬁre of the dispersant
solution wﬁile. containing 'saﬁé under pressure to
maintain the diSpersant séiutioﬁ in a- liquid state. The
required preséure to keép 'the _giééersant solution in
liqﬁid form will depend'on fhé-peﬁpérature to which the
dispersant is. heated té and the-npgessure could range

anywhere between 20 psig to 200 psig.

The dispersant solution-a# fhé'dgsiféd temperature flows
from the heat .exchangér_ 7 to‘,é"pfessurized blending
chamber 9 throggh a disbersaﬁt:cphdﬁit 11. The liquid
sulphur is éumped from the-sﬁlphgr container 1 intc the
blending Ehambér .9 'throuéh a sulphur conduit 13 and
blended with the disbgrsaﬁt soldéion to produce an

emulsified sulphur suspension.

For thorough blending, the blenﬂing chamber 9 can be
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provided by a.r‘homogenizef; for. e_xample a fast rotating
mechanical disc ‘type homogeﬁiéerf ”b? a high pressure
nozzle atomi;a;ion t?pe bfz-hdmégenizer. In the
illustrated gmbddiment, £he homdggﬁizér blending chamber
9 has aﬁ input' port 15{_'aﬁd ‘the liquid sulphur and
dispersant solﬁfion are pumped iﬁtp‘the input port 15
together. Thé éisper;aﬁt*cogduit»1i-and sulphur conduit
13 are connected at a T—conné@ﬁionlgnd then enter the
blending chaﬁbef 9 togethér- id.'selected proportions
achieved by cdo;diﬁa;ing ﬁhé voiume pumped from each of

the containers 1 and 5.

In the illustrated e#ample‘thejsﬁlbhur was present in
the emulsiﬁiéd  sulphur sﬁspéhSion at about 65-70
weights, _Suiphuf content.has been as high as 85 weight%
however flowability gf.the SO;utiéquﬁecomes problematic.
Higher sulphur content: fesu;ts“'inf reduced dispersant

solution and therefore reduces operating costs.

The proportion of - dispe;sant -agent in the dispersant
solution wilL-be'rélated to_thefprbportion of sulphur
that can be present 'in the emulsified sulphur suspension

for satisfactory results.
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The emulsifiedrsulpﬁqr suSpensidn}_st;ll under pressure,
flows out of.tﬁe ﬁomogenizérlblending chamber 9 and is
cooled to a temperature below  the' melting point of
sulphur, ie, [below aboﬁt 115°¢; © In the illustrated
embodimenf Ehe emulsifiea'sulghgr solution is cooled by
punmping tﬁe eﬁulsified sﬁlphur solution into an open
vessel 19 at étﬁospherié préséu:e_suéh that vaporization
of the solvent in the diépéréaﬁ? solution causes
cooling. Euftﬂér cooling Qith“héat.exchangers or the

like can be provided as well.

Then the dispérsant 'soluﬁian mi;i removed from the
emﬁlsified sulphur susbensioﬁ to;léaVe sulphur particles.
In the illuStréted emquimépt'ﬁof fig. 2, the cooled
emulsified sulphﬁr'suspensibn is-filﬁered to remove the
dispersant soiutioﬁ fromr-_the h_émulsified sulphur
suspension to -leavé “a. cake of‘.sglphur particles. A
continuous filtér, such as_ea.Bélt filter 21, is used

such that the process is continucﬁs.

The caked sulphﬁrrpafticles.23 aré_dfied with a drier 25

to form the micfonized sulphur powder product 27.
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The dispé;sant 'solution .removed from the emulsified
sulphur suspenéion dan be .reprocégséd te the selected
proportion of'dispersiné aggnt and éolvent in a process
step 29 and theﬁ returned'toﬁfhé“diépersant container 5

to be re-used.

It is céntémplaﬁéd_as well that it 'could be possible that
the solid sulbhu} stock'gnd ﬁhé_dis?éxsant solution could
be mixed together and then Héatéd— to the temperature
above a me;tihg point of sﬁlphﬁr;“and blended together
to produce an _émuisified _éu1pHur suspension after the

solid sulphur stock has melted.

Micronized sulphur powder product:

In addition to providind for an enhanced method of
production of'atmic;onizéd'sulpngéwpowder product, the
sulphur powder productlis c@ntémpiéﬁed to be novel and
within the scope of prétection:heieaf, as a micronized
sulphur éoﬁder product wherein 95% of the particles in
the dried cake_afe'leés thantabout iQO.microns or less than

about 30 microns in’ size, as i% made with the present
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process, is not known in the art. ..

The sulphur'éowderlproduct of a consistently low micron
size prbdﬁced :in_ accordah;e with the method of the
present invénfion .eﬁjoys.';eve;g; functional and
economic benefits over ;ulpﬁuf‘poﬁdér products produced

using prior art milling methods.

The foregoing is ;onsideréd as .iilustrative only of the
principles of the ipventioh. 7 Fﬁffher, since numerous
chaﬁges and modificatioﬁs will  réadily occur to those
skilled in the ‘art, it is _noﬁ, desired to limit the
inventiqn-to the exact constfuction'androperation shown and
described, and éccordingly} -all sﬁQh.‘suitable changes or
modifications ‘iﬁ strucﬁure _o? —6p§ration which may be
resorted to are :'intended. to .f.a'lAl‘.vv.J_i'th,in the scope of the

claimed invernticn.

SUBSTITUTE SHEET (RULE 26)

PCT/CA2010/000331

35



W0 2010/102389 -0 - - _— PCT/CA2010/006331
CLAIMS
1. A method for the produttidn of micronized sulphur

particles, the method coﬁﬁrising;

heating solid sulphur stock to “a .temperature above a
melting point of sulphur suchjﬁthat. the sulphur stock

melts and forms liquid sulphur;.'

preparing a dispersant solution by mixing a dispersant

agent with solvent in selected propbrtions:

containing the. dispersant solutiqn.'under pressure and
raising a temperature of the dispersant solution to a
temperéture about egual to the temperature of the liquid

sulphur;

blending the liquid sulphur fénd dispersant solution

together-toiproduce an emulsified sulphur suspension;

cooling  the emuléified . sulphur ' suspension to a

temperature below the meiting point of sulphur:

removing the dispersaﬁt solution. from the emulsified

sulphur éuépension_to leave sulphur'particles; and

SUBSTITUTE SHEET .{RULE 26)
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drying the sulphur particles. |

2. The method of claim 1 comprising heating the solid

sulphur stock to a-témperature_aboﬁg.ébout 115°C.

3. The mefhod of any one;of”claims 1 and 2 wherein
the dispersant agént is one of a Naphthalene Sulfonate

compound, Carboxy Methyl Ceilulose;ﬁand surfactant.

4. The method of any one of claims 1 - 3 wherein
the diSpérsing-agent from is present at between 1 and
100 parts per thousand volume of the dispersant

solution.

5. The methéd-of'any one of claims 1 - 4 wherein the
dispersant solution ‘is prepared 'in an open container and
pumped through a pressurized-héét exchanger to raise the

temperature: of the dispersant solution while containing
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same under pressure to maintain the dispersant solution
in a liquid stéte, "and from theé: heat exchanger to a

pressurized bleﬁding-chqmber.

6. The. method of claim 5 wherein the liquid sulphur
is pumped into phé blending chamber. and blended with the
dispersant solution to 'form' fhe.:emulsified sulphur

suspension.

7. The method of claim 6 wherein the blending chamber

comprises a homogenizer.

8. The method of claim 7 wherein the homogenizer has
an input port, and wherein the .liquid sulphur and
dispersant solution are pumbed“ inte the input port

together in,selected proportions..

9. The method of any bne-of'élaims 6 - 8 wherein the

SUBSTITUTE SHEET (RULE 26)
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emulsified . sulphur suspension . flows out of the
homogenizer and .is cooled to a temperature below the

melting point of sulphur..

10. The méthd of claim -9‘-Qherein the emulsified
sulphur sblution is_ cooled by"pumping the emulsified
sulphur solution Ainto. an 'opén vessel at atmospheric
pressure such that vapbrizatidn 0f the solvent in the

dispersant solution causes cooling:

11. The method of, any one of .claims % and 10 wherein
the cooled emulsified sulphur suspeﬁsion is filtered or
centrifuged .to remove the dispersant solution from the

emulsified sulphur'suspenﬁibn to leave a cake of sulphur

particles.

12. The .‘method of c¢laim 11 wherein the cooled
emulsified sulphur suspensioh is filtered with =

continuous filter, such that the process is continuous.

' SUBSTITUTE SHEET ' (RULE 26)
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13. The method of claim 12 Qherein the continuous

filter comprises a belt filter..

14. The method of claim 1 wherein the solid sulphur

stock and the dispersant solution are mixed together and
then heated to the température‘abové a melting point of
sulphur, and blended tdgether to "produce an emulsified

sulphur Suépension. after thé solid sulphur stock has

melted.,

15. The method of any one'qf claims 1 - 15 wherein the
dispersant solution removed from the emulsified sulphur
suspension is reprocessed to.the.selected proportion of

dispersing agent and solvent and re-used.

16. A -method for the- production of a micronized

sulphur powder product, thé-methodﬂeomprising:

" SUBSTITUTE SHEET -(RULE 26)
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in an open container, heating solid sulphur stock to a
temperature-above a melting point of sulphur such that

the sulphur stock melts and forms liguid sulphur;

preparing a dispersant solution in an open container by
mixing a dispersant agent . with .sdlvent in selected

proportions; .

pumping the dispérsént sblﬁt;on ‘thrgugh a pressurized
heat exchanger to  raise . them,';émperature of the
dispersant sdlution.while contéihiqg same under pressure
to maintainf£hé_dispersantlsélQ£ion in a liquid state,
and pumping ﬁhe 'disperéént éolution from the heat

exchanger to a pressurized bléhdingﬂéhamber;

pumping the liquid sulphur intofthe'blending chamber and
blending the liquid sulphur with the dispersant solution

to form an emulsified sulphur suspension:

pumping the émﬁlsified' sulphur ~suspension out of the
homogenizer  .and cooling . the' - emulsified sulphur
suspension td'a'temperature below the melting point of

sulphur;
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filtering the cooled emulsifieq-wéulphur suspension to
remove the .diSpersant solution from  the emulsified
sulphur suspénsidn to leave a cake of sulphur particles;

and

drying the cake to form the ﬂucrbnized sulphur powder

product.

17. The method of claim 16n.wherein the blending

chamber comprises a homogenizer..

18. The method of claim 17 wherein‘the homogenizer has
an . input port, and wherein -tﬁe"iiquid sulphur and
dispersant solution are pqmped'_into “the input port

together in-selected proportions.

19. The method of any oné_qf_pldims 16 - 18 wherein
the emulsified sulphur Solution:is=cdoled by pumping the

emulsified 'sulphur. solution into an open vessel at
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atmospheric préssure such - that vaporization of the

dispersant solution causes cooling.-

20. The - method of claim 16 wherein the cooled
emulsified sulphur suspension is- filtered with a
continuous belt filtef, such ‘that the ©process 1is

continucus.

21, The method of any one of claims 1 - 20 wherein the
average sulphur particle ‘size7'iS'.iess than about 100

microns.

22. The method of tlaim 21, wherein' the average sulphur

particle size is less than about 30‘microns.

23. A micrqni;ed sulphur powder'product wherein 95% of

the particles in the sulphur-pQWdér product are less than

about 100 microns in size.
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24. The micronized sulphur poﬁdér product of claim 21
wherein 95% of.the particles in'the SﬁIphur powder product

are less than about 30 microns in size.
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POLVO DE AZUFRE MICRON]ZAD_O Y-.MI'ETODO DE PRODUCCION DEL
| 'MSMO
Esté invencion se’ refiere al campo -del procesamiento mineral, y mas en
particular trata 6on un. pcheso para cofn)értir azufre a granel en un polvo

micronizado.
Antecedentes

El azufre elemental es un -ingrediente esencial en un gran ndmero de
aplicaciones industriales que incluyen aplicaciones de fertilizantes de cultivos,

fabricacién de municiones, y vulcanizacién de caucho, por nombrar sélo algunas.

Uno de los problemas 'Qie la técnica préﬁa con el uso de azufre en particulas
en aplicaciones de fertilizantes es‘qu‘e c’uéndo se aplica en la forma de grandes
particulas mayores a un tamaﬁo'de '100.' micrones, el azufre elemental tarda
demasiadec para élca’nzar las raices de las plantas necesarias para pasar los
nutrientes req_uer__idos. Esto se debe a due.el azufre, en su forma elemental
original, es insoluble en‘agua y por io tanto no‘ puede ser absorbido por las raices
de las plantaé. Sin embargo, las ba_‘cteriésen el suelo alimentan el azufre
elemental y io convierten en un suffato s-oluble en agua que luego es facilmente

absorbido por las raices de las plantas.

El problema. con la aplicacion directa de fertilizantes de sulfato soluble en
agua es que.€l método sufre de sobrediselucion, liberacién sin control y lixiviacion

durante la precipitacién incesante que deriva en rendimientos escasos de las
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inversiones agricolas. éin émbargo, cqﬁ -un. azufre con tamano de particulas
menor, en un témaﬁo de 'partl’culas_‘menor' que aproximadamente 30 (<30)
micrones, la absorcion y la conversion de azufre en particulas es Optima y mucho
mas éfectiva. CUando se aplica en planf[as,‘ el azufre micronizado finamente
dividido puedé p:roporciona'r‘ a las plantas n.L-_ltrientes en la misma estacién de
aplicacién — dado- que tal azufre micronizaao-(gso micrones) tiene un valor y una
aplicacion i_nnﬁensbs en la indusfria de’ Ibé fertilizantes. Sobre esta base, si
existiera -un medio brégctico o} éfectiv’o para producir grandes cantidades de
particulas de azufre micronizado, seria de: gran utilidad en la industria de los

fertilizantes.

Tambié.n existe la aplicacion '.pa_ra el uso de azufre micronizado en la
fabricécién de rﬁUnicion‘es, dado que las particulas de azufre finamente dividido
podrian combustiénar con mgyor eficacia.y eféctividad. Se cree que el uso de una
particula de azufre micronizado de tém_a'ﬁcj fiﬁp consistente con la fabricacion de
municiones ,po'dri.:-l dar lugar a una fabric'acic';n de municiones de mas alta calidad y

consistencia.

La industria de lé fabriéacién ,de_rl'neurl'néticos de automéviles y aviones
tambien utiliz.a;-gréndes cantidades de ;‘;olvé de azufre fino para la vuicanizacion
del caucho. La reaccion entre el azufre y eil caucho da lugar a un caucho muy duro
y durablé que 'puede 'manten-erse a lo largo de un rango de temperatura
comparativaménté amplio. A'si,Acuant'o mas fi:n'c_n sea el polvo de azufre, mejor sera
la reaccidn con el caucho y mas allta‘ser'é ia calidad del neumatico producido. En

otras aplica_cidnes,' la industria de la pintura también utiliza polvo de azufre muy

S§
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fino como una mezcla de color. El azufre micronizado se utiliza ampliamente como
un fungicida, insecticida-y pesticida, y también posee usos medicinales para tratar

trastornos de la piel en seres humanos.

Los procesos actuales para Ia_ pr.odu'c':cié‘n de polvo de azufre micronizado
son peligrosos e ineficaces en cuanto a la energia. El polvo de azufre micronizado
a menudo se prb:duce e'n la actualidad po'r._mge‘dio de la pulverizacion de azufre a
granel en eguipamiento de 'mbliende_l mecénica. En particular en circunstancias
donde se obtienen particulas de ta_maﬁb..quy fino, los resultados de la molienda
convencional dependen de un chsumo'sustancial de energia. Como tal, seria
deseable desde una perspecti'va ecohémica.que fuera posible determinar un
método de produccion de polvo de azufre m|cron|zado que utilice otros medios
distintos a los de la moluenda mecamca o un’ proceso de molienda mecanica que

disminuya de manera S|gn|f|cativa el reque_rimiento de energia.

Otro probler._na‘ coh Ias tecnologias'act'ﬁales de molienda utilizadas para
producir polvo de azufre mlcromzado es el r|esgo de incendio y explosiones y el
peligro que representa el proceso de mohenda El azufre es una sustancia
inflamable y explo_swa, y por su naturaieza la molienda mecanica puede resultar
en un riesqo de'expoéicién a una explbsic’;n. Comeg tal, quienes molian azufre en
un producto micrc)nizadq en el pasado n;_ecééftaban instalar costosos sistemas de
prevencion de incendios péra prbtege_r..él_pérsonal y evitar accidentes. Seria
deseable con relacion a los hétodOs de 1a "téchica previa que fuera posible hallar
un métoc_iov para micronizar a;dfre que disminuya el riesgo de incendios o

explosiones.

Sé6
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Oftras de_ficiéncias del broceso dé_triturécic’m incluyen el hecho de que el
ambiente de trabajo es demasiado' ruidoso para el personal de operacién. En
términos de Ios medios de tnturamon y el equipamiento como un todo, la
tecnologia de tnturacuon o mollenda convencnonal requiere mantenimiento en
curso y reemplazos regulares de Ids- '—'mediqs, lo que conduce a costos de
produccién aumentados. Seria déseable ‘una reduccién del mantenimiento vy
costos de los medios; asf como fafnbie’n el hecho de si existiera un medio para
micronizacion en. azufre sin la necesidad ‘de trituracion, la contaminacién y el
producto final podnan reducwse de. manera teorlca dado que los medios de
trituracion en si mismos [no obstante en_ _menores cantidades] no contaminarian el

producto final.
Sintesis de la invencién

Es un objetivo de la presente invencién proporcionar un método para la
produccién de polvo de azufre micronizado a partir de azufre a granel que

soluciona problemas en la técnica previa. -

En una p_fiméra realizacion la preséntefnv’encién proporciona un método para
la producciéﬁ de particulas de azufré micronizado El método comprende calentar
una cantldad de azufre ‘sélido a una temperatura superior al punto de fusién del
azufre para que Ia canUdad de azufre se funda y forme azufre liquido; preparar
una solucién dispersante por la mezcla de un agente dispersante con solvente en
proporciones s'elecbionadas; conteﬁer la SOI-I.JCiC')n dispersante bajo presion y elevar

una temperatura de la solucién dispersante a una temperatura aproximadamente

\y
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igual a la temperatura del azufre -Il’qUid,o;'fnézciar el azufre liquido y la solucion
dispersante‘_en cbnjunto para prodt_Jcir' uné suspension de azufre emulsionado;
enfriar la suspen.sién de azufre emulsionado a una temperatura inferior al punto de
fusion del azgfre; retirér la solUcién disbersénte de la suspension de azufre

emulsionado para dejar particulas de azufre; y secar las particulas de azufre.

En una segunda realizacién la prééente invencién proporciona un método
para la broduccién de un prodUcto de. poivo de azufre micronizado. El método
comprende, en' un recipiente abierto,' cale_ntér 'una cantidad de azufre sdlido a una
temperatura superior al punto de f‘usién\dei azufre para que la cantidad de azufre
se funda y forme azufre liquido; pre'p_ara.r una 36|ucién dispersante en un recipiente
abierto por la meicla de un a_génte dispersante con solvente en proporciones
seleccionadas;. bémbeaf la solucién dispefsan_té a traveés de un intercambiador de
calor presurizado para elevar la temperat{jra de la solucién dispersante mieniras la
contiene bajo pre;c,ién para mantener I.a‘ golycién dispersante en estado liquido, y
bombear Ia-éolubién dispersante desde .e.l intercambiador de calor a una camara
de mezcla presu‘rizac_ja; bombear el azufre liquido a la cdmara de mezcla y mezciar
el azufre quuidb con la soluciéﬁ dispersar_‘gfte bbéra formar una suspension de azufre
emulsionado; bombear Ia‘ susben‘sic’;n 'dér azufre emuisionado fuera del
homogeneizador y enfriar la suspension de azufre emulsionado a una temperatura
inferior al punto .d'e fusion del azufre; filtrar la suspensién de azufre emulsionado
enfriada para. rétirar ia solucion dispérsaﬁte de la suspensién de azufre
emulsionado paré dejar una torta_de particulas de azufre; y secar la torta para

formar el producto de polvo de azufre mi‘cron'izado.
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En una tercera realizacién la presente invencion proporciona un producto de
polvo de azufre micronizado donde el 95% de las particulas en el producto de

polvo de azufre tienen un tamafio aproxi}'nadamente menor que 100 micrones.

La presente mvenmon proporcmna un método perfeccionado o mejorado para
la produccmn de azufre micronizado. a pamr de azufre a granel que reducira el
consumo de energia y los costos de’_ produccion con relacion a los métodos

actualmente utilizados en la técnica previa.

La presénte" invenci(')n"proporcionanun.'p;olvo de azufre micronizado creado
como un resultado de la emulsién dé'az'uf-re fgndido con una solucién de agente
dispersante, y la fécuperacién posté,rior'de ‘ia solucién de agente de dispersion de
la misma: El polvo de gzufre midronizado proveera beneficios sobre el polvo de

azufre producido de acuerdo con las practicas.de molienda convencionales.

La invencion mcluye un método de produccnon de un producto de polvo de
azufre mlcromzado E! método de producmon de polve de azufre micronizado
revelado en la pr‘esente‘ dara Iug_ar a la produccion de un producto de polvo de
azufre micronizado que s, h\asta este momér;to, dificil o imposible de producir de

acuerdo con las practicas de molienda convencionales.

El primer paso en la produccién del polvo de azufre micronizado de la
presente invencion sera la preparacion de azufre fundido, en un tanque o envase
de calentamiento de algun tipo. E! punto de fusién publicado del azufre puro es de

aproximadamente 115°C. En general, se obtiente azufre fundido en forma industrial
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en el rango de aproximadamente 115°C a aproximadamente 150°C. Normalmente,
la fusion se lleva a cabo en un envase o fécipiénte similar para que pueda llevarse

a cabo el procesamiento adicional del azufre.

Ademas de la _fusién del azufre, él otro paso introductorio al método de la
presente invencion es la prepar_aciénde u_né{ éblucién dispersante para la mezcla u
homogeneizacién con el azu‘fre fuﬁdido._ Este paso comprende la mezcla de uno o
méas agentes dispersantes con agua eh pna éolucic’m dispersante, que luego se
supercatienta en el mismo rango de temperatura del azufre fundido, que es el

préximo paso del proceso.

Tal super'cal'entamiento de la solu‘éiﬁh dispersante se lleva a cabo en un
intercambiador de calor o ebullidor bajort'emperaturas elevadas para mantener el
dispersante en forma liquida a medida due, la temperatura sube mas alla det punto
de fusidn. Pueden utilizarse varios j;.ip-ols" de agentes dispersantes, y la
concentracion sélida o dénéidad de Ia_.e'mufsién final del azufre puede verse

afectada por el ajUste de la concentracién dé la solucién dispersante.

En algunas r._ealizac-:iones,se-_utiliza cérbqii-metil-celulosa como un agente de
dispersion. En algunas realizaciones se Utilizah compuestos de Naftalen Sulfonato
tal como el producto comercia! MorWéﬁM coOmo un agente dispersante. En
algunas reaiiiaéiqnes un tensioactivo‘-é.s efectivo para uso como un agente
dispersante. AquIIos -con experiencia eh la técnica seran rapidamente capaces de
determinar los agentes.de-dié_pérsi'én qpé' -'s'ferén compatibles con azufre y los

parametros de temperatura y preéién inherentes en el proceso de la presente
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invencion.

Luego de la prepéraci‘én. de Ia_scéi_ﬁciéﬁ dispersante supercalentada, y el
azufre fundido.,‘ uﬁ.paso clave en la pre_;paracién del polvo de azufre micronizado
de acuerdo’e'zl proceso de la presenie invencién es la mezcla 0 homogeneizacion
del azufr.e fundi'do‘ y ‘fa solucion dispersartte calentada para producir una
suspensién  de :azufre émulsionédo. F;Uéden utilizarse varios tipos de
equipamientos. de emulsificacién- homogene:zamon 0 mezcla, como

comprenderan aquellos con expenenma ‘en la técnica.

Luego de la preparacion de la sﬁspensién de azufre emulsionado, la
suspension se enfriaré por .él "uso de uﬁ' intercambiador de calor u otro
eqmpamlento S|mllar por debajo del punto de fusion del azufre, y por debajo def
punto de qu|on de la solucidn dtspersante Durante el enfriamiento de la
suspensxon de azufre emulsmnado de esta manera, las gotas de azufre finamente
dispersadas y fundldas de la emuIS|f|caC|on se solidificaran, formando particulas
de azufre solido mlcromcqmente me.dldas. Tal enfriamiento también puede
lograrse sin .un intercambiador de‘c‘alof'sir;wplemente refrigerando rapidamente y

enfriando.la emulsion de azufre caliente a una presién inferior.

En algunas _realiza-ciones,. se pr_oddéen p"articulas de azufre con un tamano
promedio me-ryci)r QUe aproxirhadamentg. 10(5 micrones. En algunas realizaciones,
se produceﬁ particu[as de az_uffe cbln un tamano promedioc menor que
aprommadamente 30 rmcrones Tambten pueden producirse en cantidades

sustanciales particulas de azufre con un tamano menor que 1 micron.
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E! procé_éafniento adicional d'e la sﬁébensién de azufre emulsionado enfriada,
que en este punto contiene las paﬁiculas de azufre sdlido micrdnicamente
medidas, implicaria recuperar o retirar a S-‘O‘!I..J’Ci(')n dispersante de la suspension,
por el uso de un centrifug;ador u otrq-.dispdsitivo de filtracién. Este paso del
proceso daria-una torta de ézufre micronjzédo' que luego podria, como un Ultimo

paso, secarse o conminutarse en un polvo de azufre micronizado.

El polvo de azufre micronizado dela presente invencion podria mezclarse
con ingredientes adicionales en ciertas apiicaciones, y estos pasos de mezcla

posteriores podria afiadirse al proceso basico de la presente invencion.

El método de la presente invéncién feSUItgré en la produccién de un polvo de
azufre micronizado consistente y-.de_ 'élté calidad que se produce con
requerimientos. energeticos rﬁucho' mehoqeé qﬂe los presentes en la técnicas de
molienda_dé la técnica previa. Ademés del menor consumo de energia, e! desgate
y la ruptura sufrid'ospor' el equipamiento s'on muchos menores, y el método de la
presente inveﬁcién utiliza équipamiento"cqmercial ampliamente disponible y no
sofisticado en'la:' produccion del _poi\'fol'('je' azufre micronizado en cuestion. EI
método de -ﬁréduqcién de la presente invencion también es mucho mas seguro
que las técnicas .de rﬁolienda de la técnipa previa en términos de probabilidad

reducida de explosién u otros darnios..

Ademas del método novedoso de produccion del polvo de azufre revelado en
la presente, el polvo de azufre micronizado que es el producto del proceso de la

presente invencién representa un avance en la produccién de este producto con
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relacion al estado de la técnica. E producto producudo por el uso del método de la
presente mvencnon polvo de azufre mlcronlzado estara comprendido por
particulas de un tamario relativamente consistente y una medida de micrones muy
pequena. Las ‘pértl’culas de azufré micréﬁféamente medidas tienen utilidad vy
beneficios comerciales signifjcativés. 'Aderﬁés', el polvo de azufre micronizado de
la presente_.ihvehcién tendra uné_ calidaa 0 pureza mejorada dado que las

impurezas generadas por el equipamiento de molienda no estaran presentes.

Ademas del polvo—de azdfre-mi.croﬁ'izadb de la presente invencion, la torta
intermediaria q:e bolvo de azufre microriizad-o también es un producto que puede
tener utilida'd comercial y que se producé'con significativamente menos energia y
con excei-ente calidad en compéracién co.n los productos disponibles en la técnica

previa.
Descripcién de las figuras

Si bien la ;!nvencfén se- reivindica Ien_llas porciones concluyentes de la
presente, se proporciohan reélizaciqnes‘" preféridas en la descripcion detallada
adjunta que pUedé comprenderse en cdhjuhto-con los diagramas adjuntos donde
las mismas'bartes en_cada uno de los vérios diagramas se encuentran indicadas

con los mismos ndmeros, y donde:

La Figura 1 es un dlagrama de flu;o que ‘muestra una realizacion del proceso

para fabrrcar el azufre micronizado de la presente invencion;
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La Figura 2 es una ilustracién esquematica de una realizacién de un proceso

de la invencion,
Descripcién detallada de las realizacionés_ilustradas

De acuer'do:'con lo descripto en r‘riéy_@r detalle a continuacion, la presente
invencion co'rﬁprende un método para Ié 'broduccién de un producto de polvo de
azufre micronizado, y él producto propiémente dicho, cuyo método ofrece ventajas
por sobre los- métodoslde »prqdﬁCcic’:n c_l_e "Iél"técnica previa del mismo y da un
producto de polvo de azufre }nicrohizado.dé _uﬁa calidad mas alta que los métodos

de la técnica previa.
Método de produccién del poivo de azufre micronizado:

Los métodos de produccién d'e‘lbo_!'vo_ de azufre de la técnica previa
tipicamentefsé haﬁ concentrado en proéééos de molienda mecanica. La molienda
mecanicd de azufre é granel, en _partidula_r donde el efecto deseado es moler el
producto a un pol\fo de un _tarhaﬁo de particulas pequefio tiene numerosas
limitaciones que incluyen Ia‘segur'idad' dél‘ prdceso propiamente dicho asi como
también el consumo de gran.des cantidaqes de energia y el desgaste propios de

un proceso de molienda mecanica de esta naturaleza.

La Figura 1 es un diagrama de flujo-que muestra una realizaciéon de! método
de produccion de un producto de polvo de azufre micronizado de acuerdo con la

presente invencion.
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Globalmente, el primer grupo de pasdé'en este proceso se dirige hacia la
produccion de una emulsion de azufre fundido, que luego del secado o
procesamien_to-adicional dard lugar a la creacion del producto de polvo de azufre

deseado con el tamarno de particulas deseado.

Los priméroé dos pas;)s en el métdd_o'd‘e la Figura 1 son la produccion de
azufre fundido y ‘una solucién dispers‘éﬁte' de agua supercalentada, para una
mezcla poste'ritl)r‘. El azufre fundidq se pfoéluce en un envase de calentamiento por
el calentamienfo.de Iazufre a granel .u otra cantidad inicial de azufre a una
temperatura supetior al punto de stién d_gl 'ai’L‘Jfre. Generaimente, esto requiere el
calentamiento auna temperétura entre aprbximadamente 115°C y 150°C. Pueden
incluirse medios para mechar el azufre. fundido para mejorar la velocidad de

fusidn, de ser deseado.

La produ'ccit.;m de azuf}e fund.idb se ‘muéstra en el Paso 1-1 del diagrama de
flujo de la Figura 1 Los tipos esp.ecff'ic'dé dé equipamiento que pueden utilizarse
para produci'_r ézuffe fundido seran comﬁréndidos por aquellos con experiencia en
la tecnica y elstén .contemplados déntro del ambito de la presente, y el
equipamiento,-por el uso de- pa_rérﬁetros de proceso ajustados, a través de l0s que
se lograra el o_bjeftivo de per‘mitir la fusiéﬁ_y.bbmbeo de azufre bajo presion, esta

contemplado dentro del ambito de la présejn'te invencion.

El Paso 1-2 de'la Figura 1 muestra e'I‘segjundo paso de inicio que se lieva a
cabo en el método de la‘presente invencion, que es la preparacién de una solucion

dispersante para mezcla con el azufre fundido. Pueden utilizarse varios agentes
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dispersantes en la solucién dispersante en cuestton gque inciuyen, pero sin
limitacion, agentes dlspersantes tales como los compuestos de Naftalen Sulfonato
hallados en MorwetTM o CMC (Carboxl _Metql Celulosa), o tensioactivo. Otros
agentes dispé'réantes seran compatibles; c'bn el método de la invencion, y aquellos

con expériencia .en la, técnica seran capaces -de determinar facilmente los

dispersantes Utiles.

La relac:lon o} proporcmn de agente dlspersante a agregar en volumen a agua
para formar ia solucwn d|spersante siendo preparada en la practica de! método de

la presente var_uara, dependiendo del resultado deseado del método.

Con dep’endencia del. contenido"de'se.able de sdlidos en la solucién
homogeneizadé'fq-rmada luego de la rﬁézcla de la solucidn dispersante con el
azufre fundido, 'y de Iés caracteristicas Hel_ agente dispersante especifico utilizado
en la solucion |disprersantei la p‘ropc)rcién"c'volumen de agente dispersante a
agregar en la produccion de la solucibn_ se ajustara consecuentemente. La

proporcion también podria depender de la p‘otehcia del agente dispersante.

En el caso '.e'speciﬁ'co, por ejemplo, dél__psb de un compuesto de carboxi metil
celulosa o naﬁalén sulfonafo como 'el a‘genfe dispersante, se contempla que la
relacién deseable para uso del agenfe_'diépe'rsante en la produccion de solucién
dispersante.pé'ra uso en el proceso de ié"présente invencién se encontraria entre
aproximadamente 0,061_% y aproximadamente 10%, o entre aproximadamente 1y
aproximadamente 160 partes ‘pof- mil en volumen (v/v). Se comprenderé que la

relacion de dispersante utilizado dependeré-del resultado deseado del proceso
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(por ej., tamano. de particulas promedio’ deseado) asi como también de las
caracteristicas dél agente particular en cuestion. Todos los tales ajustes o
modificaciones al proceso se contemplan dentro del alcance de la presente

invencion.

Luego de !a mezcla de agué ‘c'o'n'e.al_ agente o agentes dispersantes
seleccionado‘sl,' la s_blucién dispersante se supercalienta bajo presion, por el uso de
intercambiadores de ‘calor, ebullidores, geneyadores de agua caliente u otro
equipamiento para c.alentamiento.-que serd ‘¢omprendido y conocido por aquelios
con experiencia en la téCniba, con [o qp.xé'sé lograra el objetivo de permitir el
calentamiento. de la solucién dispersan_t_e' bajo' presién a una temperatura en un

rango de ap-roxima'damente 115°C - 150°C.

En la pré{cticé, un en\_/é_se de presiénco'n' capacidad de operar en el rango de
aproximadamente 25 a aproximadaﬁiehte 8(.3‘ psig, es efectivo para permitir el
calentamiento de_ una solucion dispé'rSa‘nte sustancialmente acuosa a una
temperatura de. _entré .aproximédaméntg 115°C y aproximadamente 150°C,
mientras se mantiene sustancialmente la solucién dispersante en forma liquida.
Dependiendo de la natﬁrale'za quimica _cﬁe Ia' solucion dispersante, se requerira
mas o menoé_ _présic’)n para mantener él_‘dispe'rsante como un liguido cuando se
ponga en contacto con el azufre fundido en el envase de presion homogeneizante
(0 enQase de reéCcién).'AqueIl_o-s £on experiencia en la técnica seran capaces de
determinar féciirﬁente ‘la '_presién adecuéc;a requerida para mantener los
componentes del-proceso en una faée_-SLjstaﬁpialmente liquida, dentro del rango

de temperat_uré deseado.
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Por propési'tos demostrétivcis,' el _subé'rcalentamiento bajo presion de la
Solucién dispersante se muestra en la- Figura'1 en el Paso 1-3. En términos de la
temperatura . esp'e'cifica de la éo_lucfén 'diépersante calentada, la solucion
dispersante se -c;aiienta en forma Optima a !a misma temperatura que el azufre

fundido.

El proximo paso en el proceso, ﬁdét(édo en el Paso 1-4, es la mezcla dei
azufre fundido y la solucién dispersante- éalentada para producir una suspension
de azufre emuls‘ionado.- La meZcIa dei azufre. fundido y la solucion dispersante
calentada en una suspensnon de azufre emulsmnado podria lievarse a cabo por el
uso de varios equnpamlentos de !a tecmca previa. Varios tipos de equipamientos
de homogene:zacnon que utilizan mediosmecénicos o0 aplicacion por presion seran
comprendidos p(.)r‘aquellos con eXperiencia en la técnica — por ejemplo, este paso
podria lograrse'b_or'el .uso de un _homogen_e.izador de tipo disco con rotacién
mecanica veloz, o de un tipo de equrpam!ento de emuisificacién por el uso de
atomizacién por aspersmon a alta presaon ' E! resuitado de este paso sera la
homogenelzamon 0 emu!safucacvon de gotltas de azufre fundidas muy peguenas
dentro de la solucién dispersante, .ge_nerando una suspension de azufre
emulsionado. -Pot la variaciérj de la yelééfqad del aparato de mezcla, o el
tamano/presion del aspersér atohwizadpr,‘ _e-'l. proceso puede optimizarse para
producir particulas de un cieﬁo tamafio brpr'hed'io, o de un cierto tamafo maximo o

minimo.

Luego de la descarga desde 'el_\ equipamiento de emuisificacién u

homogeneizacién, la suspension de. azufre. emulsionado se enfrfa, en un
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intercamt;iador dé calor u otro écjuipamiento similar, por debajo del punto de fusién
0 ebullicion del azufre. ESpeciﬁcamente, sé_ contempia el enfriamiento de la
suspensién de azufre emulsionado bqr'-'débéjo de 100°C para procesamientos
adicionales. - La | éuspensién de‘ _aszré.' caliente también puede enfriarse
simplemente por _medio'de refrigéracic')'n rdpida a una presion inferior dentro del

recipiente.

Durante el enfnamlento de la suspensmn de azufre emulsionado de esta
manera, Ias gotas de azufre fmamente dispersadas en la emulsificacién se
solidificarém, formando parﬁculas_ de azufre sdlido micrénicamente medidas. La
emulsién de azufre enfriada'gseria fnliy establl'e._en este punto y podria almacenarse
en esta forma antes del pfoc.esamienio adi;:idnal s6lo con una mezcla o agitacion

leve.

El proces_am:ierito adicional de la suspénsién de azufre emuisionado, una vez
refrigerada, para dar uné torta 6 polvo de“élzuf_r.e micronizado puede lograrse por el
uso de equ:pamnento facilmente dlspomb[e Se ‘contempla en forma especifica que
el proximo paso en este proceso comprendena recuperar o retirar la solucién
dlspersante de la suspension de azufre emulsnonado por el uso de un dispositivo
de filtracion tal Gomo un f|Itro mecamco decantador o centrifugador. Esto se
muestra en et Paso 1-6 de la Figura‘t.‘Esto daria lugar a la separacién de las
particulas de’ aiufre micronicas 'finameﬁ'te dispersadas, creadas durante el
proceso de ému!sificabién, de la solucién dispersante que inicialmente se cred en

el Paso 1-2 y se mezcld con el azufre fundido..
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|__a reéuperaﬁ:ién de la solucion :dispersénte de las particulas de azufre
creadas para penﬁitir el .reci'claje de la soldcjé_ﬁ dispersante o ia realimentacion de
la solucién dispérsante‘ en.un p(oceso"'qontinuamente operado, o la solucion
dispersante recuperada podria almacéna.rlsgen un tanque para uso o reutilizacion

posterior en un proceso operador por partidas.

También-se:comp(ende qué la 'solqci'éh‘ldispersante una vez retirada de la
suspension de azufre emulsibnado'podr?a,desdartarse pero desde una perspectiva
ambiental asi- como tambiéﬁ en 'térnﬁinpS‘ de la economia del procesamiento
adicional 'de. partidas, se contempla que la solucidn dispersante podria reutilizarse
una vez recupefada, fal vez con el aj'u'stfa' 0 reconstitucidn de la solucion
dispersante c.on ‘Ia adiciéﬁ de agﬁa ‘adlic.io'nal 0 agentes dispersantes para

reconstituirla a los parametros adecuados. _ '

Luego de la .sepéracién de'la suspénsi_én de azufre emulsionado, por el retiro
de la solucién-dispefsante de l;_as .particu!as"de azufre micronizado alli creadas, el
producto restante. seria una‘torta deiazu_fre_niicronizado preparada de particulas
de azufre hc_;mo_g‘éneo cuyo ‘tamaﬁo pbdgia -aj'ustarse o determinarse durante el
paso de_ehulsifiéacién del proceéo, ,mostrado en 1-4, por el ajuste de los

parametros de _operacic’)h del equipamiento de emulsificacién utilizado.

En algunas realizaciones, el tamafio de particulas producidas se determinara
por pardmetros de proceso, por ejemplo, pero sin limitacién, la velocidad de
mezcla, €l tiempo de mezcla, las caracferisticas fisicas de las aspas utilizadas en

un aparato de mezcla, la presién de mezcla; la temperatura de mezcia, etc. En
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algunas realizaciones, el proceso. puede llevarse a cabo para la seleccién de
particulas de un cierto tamaho promedio, por ejemplo, particulas de
aproximadamente 100 - micrones, o0 en- algunas realizaciones particulas de

aproximadameénte 30 micrones 0 menos. .

En algunas-realizaciones, Ia'r_naﬁ'ipgl.écién posterior al procesamiento, por
ejemplo, el uso _dé tamices de‘méllas definidas, podria utilizarse para enriquecer
aln mas las particulas ae un cier’to._tamaﬁo ;méxlmo 0 minimo. Las particulas no
retenidas regresa_rian al 'procesb para_refl]hdidd y reprocesamiento de acuerdo con
el método de I.é in-v_encién. Por lo tanto, --e'r.1 afgunas realizaciones podria obtenerse
un prodUcto‘_de azufrg micronizado que 'tiene un 95% de las particulas con un
tamano menor que 100 micrones_. En élgunas realizaciones similarmente podria
obtenerse un producto de azufre mic.roni.z_aéb'_que tiene un 95% de las particulas

con un tamano menor que 30 micrones. -

La t_orté de é\zufre micronizado propiamente dicha puede ser un producto
recuperado para: uso indqstrial ‘_particulér,\. p-ero dado que principalmente se
contempla que la torta de azufre micronizado forme un intermediario adicional que
debe finalmente p'r_ocesarse en polvo, eI’[')Aas,b final en la realizacion del proceso de
la Figura 1,'baré dar un polvo de.az'ufr_e. fnicronizado, es el secado de la torta de
azufre, pdr el uso-de un equipafﬁiento dé éecado convencional, para obtener polvo
de azufre micronizado seco. Eéte péso de éédado se muestra en la Figura 1 en 1-

7.

El polvo de azufre micrqnizado:recuperado del proceso de la presente
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invencién podria .empacarsé 0 alfna‘cenar'se‘ bara uso en esta forma, o podria
mezclarse con 'ingredienteé adi'cionéle,sf La mezcla del polvo de azufre
micronizado en cuestion con otros ingredienteé dependiente de su uso final sera
una técnica co:nvencibnal un - equipaﬁnjenio de wuso convencional como
comprenderén. aduellos'con experienciaen I_a técnica sobre la base de que se

contemplan especificidades de un paso de r_ﬁezcla en el alcance de la presente.

De écuerdo.con-lo. esbozado, el témaﬁo de particulas en la torta de azufre
recuperada en la sepa‘racic’m _dé Ia‘sugpéhé‘ién de azufre emulsionado puede
controlarse y ajustarse p;ar el ajuste."de‘ la operacidon del equipamiento
homogenelzador utilizado en ei Paso 1-4. En forma similar, los contenidos sdélidos
deseables de la suspensmn de azufre emulsmnado entre 0,001% y 85%, pueden
controlarse por Ia variacion de Ia cantldad de dispersante en la solucién. La
invencion rewmdmada utlhza eqmpamlento dlsponlble en el mercado reduciendo
asi los costos d_e operacion y m_anten|m|_ento de la maquinaria. Aquellos con
experiencia-ér; la tecnica comprenderén- d'ﬁe podrian utilizarse numerosos tipos de
equipamiento o realizérse modificaciones al equipamiento en diferentes pasos de
producciéon o -ambientes para'_ irﬁplementaf'o lograr el método de la presente

invencion.
Un ejemplo de proceso
La Fig. 2 ilustra de’ manera esquematica una realizacién de un método de la

presente invencion para la produccién de un productc de polvo de azufre

micronizado. El método comprende -calentar una cantidad de azufre sélido a una
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temperatura superior al 'punt‘o de fusi_é'n ﬁel aﬁufre de manera tal que la cantidad
de azufre se‘ _fpnda y forme el azufre ‘.‘I!'quido: El punto de fusion del azufre es
aproximadaﬁente-11 5Cy ellazufré pue;je calentarse ain mas, tal como hasta
150°C o ihcluso 'h'ast,a 200°C. Estq puede lograrse por la colocacion de ia cantidad
de azufre denﬁo de un recipiente de az_ufre.;':ill:;i_erto 1 y calentar la cantidad con un
medio de calentamiento 3 tal com6 uria 'cifcuiacién de vapor o aceite, o similares

de acuerdo con lo conocido en la técnica. -

La soluci'éh gis'persante se prepara pbr_- la mezcla de un agente dispersante
con solvente en proporéione‘s éelecci‘qnédas ,én un recipiente dispersante abierto
5. Aguellos §6n ..experiencia en la té_éhicé reconoceran que varios productos
pueden utiiiiarse €Omo un agente'dispérsante, por ejemplo, un compuesto de
Naftalen 'Sulfonéto, tal-como el que sé- encuentra en el producto comercial
MorwetTM, fabricado por Akzo. Nobel o C_af.t;dxi Metil Celulosa, o un tensioactivo,
en una proporcion adecuadg tal cb_rrio 1 -y. 100 partes por mil del volumen de la
solucién dis_pe‘rsa‘n'te. Tipicamente ‘s_e c'ontémpia que el solvente sera agua, pero

también pueden utilizarse otros solventes.

Por ejemplo, se ha desCubier‘po q'Ue pbr el uso de MorwetTM D-425 a
aproximadarhente’ 0,5 a 15 de porcehtaje en peso con un solvente en agua
produce una solucion dispersante satisfactoria, y da lugar a un tamafo de

particula de azufre de aproximadamente 30 micrones.

La solucién. dispersante -se contiene. bajo presién y se calienta a una

temperatura . aproximadamente igdal ala iemperatura del azufre liquido. En la

13
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realizacion ilus'tra‘da. de_ la Fig'_. é; la soj.uéiéﬁ. dispersante se bombea desde el
recipiente dispersante 5 a través de un intefcarﬁbiador de calor presurizado 7 para
elevar la temperatura de la sbluciéh dispQrSanfe mientras la contiene bajo presion
para mar}te_ner,la'solucién dispersénte, en estado liquido. La presién necesaria
para mantener ia solucion dispersante',gn' forma liquida dependerda de la
temperatura é Ia.que el diépersanté se"-qalie‘nta y la presion puede oscilar en
cualquier punto eﬁtre 20 psig-a 200 psig:" | R

La 'solucién diép_ersante‘ a la temperatura deseada fluye desde el
intercambiador de calor 7 a un‘.a éér’nara de mezcla presurizada 9 a través de un
conducto dispersgnte 11. EI azufre -quuidbl sé bombea desde el recipiente de
azufre 1 denjcro dela cémaré de mezcla 9.a través de un conducto de azufre 13 y
se mezclg éon la solucion dispersénte_ p.ara producir una suspension de azufre

emulsionado.

Para una'mgzcla exhaustiva, Ia‘ béﬁiar‘a de mezcla 9 puede proporcionarse
por medio dé -un homogeneizador, por éjémplo un homogeneizador de tipo disco
con rotacion méc_énicé veloz, o de un'homog‘eneizador de emulsificacion por el
uso de atomiz'acién.por aspersic’).n a alta presién. En la realizacion ilustrada, la
camara de mezcla homogen\eizadc')ra-g ti_éne un puerto de entrada 15, y el azufre
lfquido vy la solucion dispersénte se bor_n_b'ean' en conjunto dentro del puerto de
entrada '1 5. ~EI conducto dispersante'ﬂ y €l conducto de azufre 13 se conectan en
una conexion T 'y |uego ingresan a la 'cégm'ara de mezcla 9 en conjunto en
proporciones ée!éccionadaé_logradaé por- medio de la coordinacion del volumen

bombeado desde fos recipientes 1y 5. S
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En él ejemblo llustrado el éz_ufre estaba presente en la suspensién de azufre
emuisionado en éproximadamenté 65.-_70._dé.p.)orcentaje en peso. El contenido de
azufre ha sido tan alto como de 85 de poréeritaje en peso, sin embargo la fluidez
de la solucion se QUelve probleméti‘cfa. Un-'dbntenido de azufre mas alto da lugar a

una solucion dispersante reducida y por lo tanto reduce los costos de operacion.

La proporcién del agente dispersante. en la solucién dispersante estara
relacionada con.la proporéién de azufre que puede estar presente en la

suspensién de azufre emulsionado para resultados satisfactorios.

La suspénsién de, az'ufré emulsionaclilc.n,i aun bajo presion, fluye desde la
camara de mezcla homogeneizadbra 9, y'ée'enfria a una temperatura inferior al
punto de fusion dei azufre, es de'c_ir, por Eiebajo de alrededor de 115°C. En la
realizacién ilustrada la suspensiéh de azufre emulsionado se enfria por medio del
bombeo de Ia' sol‘_uci‘én de azufre'emulsioﬁaqp‘ dentro de un envase abierto 19 a
presion atmosférica péra qué fa yapﬁrizaéién del solvente en la solucion
dispersante 'p'rov-c_)que el 'enfriamienfb: .‘;rambién puede proporcionarse el

enfriamiento adicional con intercambiadores de calor o similares.

Luego la solucidn dispersanfe se .'r'-e'tira de la suspension de azufre
émulsionado para dejar las particﬁlaé-d_e-ézdfre. En la realizacion iustrada de la
Fig. 2, la suSpehSic’)n de azufre 'e_mul'sior.iad(I) enfriada se filtra para retirar la
solucién dispersan.te de la suspensién de azufre emulsionado para dejar una torta
de particulas de'azufre. .Se Qtiliza ',un‘filtro (':Ont_iﬁuo, tal como un filtro de banda 21,

para que el proceso sea continuo. .
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Las particulas de azufre torteadas 23 se secan con un secador 25 para

formar el productd de polvo de azufre micrOnizado 27.

La solucién -dispersante retirada de la suspensién de azufre emulsionado
puede reprocesarse a la proporcién seleccionada de agente de dispersion y
solvente en un paso de proceso 29 y luego regresarse al recipiente dispersante 5

para su reutilizacion.

También._s_e' contempla' que podr'i:a ser posible que la cantidad de azufre
solido y la sblucién‘ dispersante se rﬁezc_:len en conjunto y luego se calienten a una
temperatura su_p.e'rior al punto _d.eAfusién del ’az'ufre, y se mezclen en conjunto de
manera mas hon;ogénea hara pfpducir--uné .suspensién de azufre emulsionado

luego de que la cantidad de azufre solido Se haya fundido.
Producto de polvo de azufre micronizado:

Ademas de. propo'rcioriar‘ un mé'to:c.j.o' méjorado para la produccion de un
producto de bo_lvc; de azufre 'microhizad“o,,se contempia que el producto de poivo
de azufre es novedoso y se encuéntra dentro del alcance de proteccion de la
presente, como L!n producto de p_olvq de a_zufré micronizado en donde el 95% de
las particulas en :Ia torta sé‘ca--tiene'n tamaﬁc& menor que aproximadamente 100
micrones 0 menor que aproximadame-riteé(‘) rﬁiprones, de acuerdo con lo realizado

con el pr_esenté proceso, y no es conocido en la técnica.

El producto de polvo de azufre de un tamano de micrones consistentemente
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bajo producide de -acuerdo con el método de la presente invencion posee varios
beneficios funcionales y econémicos por encima de los productos de polvo de

azufre producidos por el uso de métodos déj_molienda de la técnica previa.

Lo precedeﬁte se considera_(:r;i'cafhehte_ ilustrativo de los principios de la
invencion. Adémas, dado que numefdéos cambios y modificaciones se les
presentaran fécilmenté a aquellos con experiencia en la técnica, no se desea
limitar la invencion é la constrpcdién y qpe'racién exacta mostrada y descripta, y
por consiguiente, todos los cémbios o-modifiqaéiones adecuados en la estructura o
la operacién_d‘e los que pueda valerse 'se‘p‘reténden caigan dentro del alcance de

la invencion reivindicada.
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REIVINDI(“.:AQIONES

1. Un_-rhétodo para la prodﬁcciéh‘dé pa_rticuias de azufre micronizado, el
método comﬁrehcje: o

calentar una cantidad de azufre sdlido a una temperatura superior al punto de
fusion del azufre para qLie la 'ca.ntidadAc.:le :éizufré se funda y forme azufre liquido;

preparaf_@né_solucic')n dispersantejpori la’ mezcla de un agente dispersante
con solventé.-en_ proporciones se!e.cci'onad.as;

éonfener la solucién dispérsante bajo presion y elevar una temperatura de la
solucién dispérsahte a una iemper_afura .ap;éi_imadamente igual a la temperatura
del azufre liquido;. | | |

mezclar el azufre liquido y la ‘spluc':iénA'diSpersante en conjunto para producir
una suspension d_é azufre emulsio‘nado;"

enfriar la SL{spensién ._de azufre emﬁls_ionado a una temperatura inferior al
punto de fusion del azufr'e;

retirar la _$o|ﬁcién dispersante de I;':i' _suépensic’:n de azufre emulsionado para
dejar pa’rticUias_de- azufre; y |

secar las particulas de azufre.

2. El método de la reivindicacion. 1-'qué comprende calentar la cantidad de

azufre sélido.a'una temperatura superiof a aproximadamente 115°C.

3. El método de cualquiera de las reivjndicaciones 1 y 2 donde el agente
dispersante es uno de un c'ompu_estd" de. Naftalen Sulfonato, Carboxi Metil

Celulosa, y tensioactivo.
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4. El méto_do de 'cualquiera.de las :eivi‘ndicaciones 1 - 3 donde el agente
dispersante esta presente en entre 1 y 100 partes por volumen en miles de la

s0lucion dispersante.

5. Ei método de cual'quiéra de Ias_lre.i\'./i.ndicaciones 1 - 4 donde la solucidn
dispersante se prepara en un reéip'ient_e- .ab'ierto y se bombea a través de un
intercambiado‘r dé'calor presurizadp para "elevar la temperatura de la solucion
dispersante 'mie_ntlras'que contiene la misma bajo presidon para mantener la
solucion dispe'réalnte en- un estado !iquidb;. Y, ael intercambiador de calor a una

cémara de mezcla presurizada.

6.  E'método de la reivindicacion 5-donde el azufre liquido se bombea a la
cdmara de mezcla y se mezcla con la solucién dispersante para formar la

suspensién de azufre emulsionado.

7. El método de la reivindicacion'6.donde la cdmara de mezcla comprende

un homogeneizador.

8. El método de la reivindicacion 7 donde el homogeneizador tiene un
puerto de entrada, y donde el azufre quUido.y la solucion dispersante se bombean

en el puerto de entrada en conjunto én proporciones seleccionadas.

9. El método de cualquisra de_las reivindicaciones 6 - 8 donde la

suspension de azufre emulsionado fluye fuera del homogeneizador y se enfria a
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una temperatura inferior al punto de fusion del-azufre.

10. El metodo de la reivindicacion 9 donde la solucién de azufre se enfria por
el bombeo de la solucion de azufre a un envase abierto a presion atmosférica para

que a solumon dlspersante cause un enfrlamlento

11. El método de cualquiera delas reivindicaciones 9 y 10 donde la
suspension de azufre emulsionado enfriada se filtra o centrifuga para retirar la
solucién dispersante de la suspensién de azufre emulsionado para dejar una torta

de particulas de a_zufre.

12. E rnetodo de la relvmd|ca0|on 11" donde la suspensién de azufre
emuls:onado enfriada se filtra. con un flttro continuo, para que el proceso sea

continuo.

13. El método de la reiyindicaciéh.iz donde el filtro continuo comprende un

filtro de banda.

14, El métbdo de la reivindicacion 1 .dqnde la cantidad de azufre sélido vy la
solucion dispersante sé m‘ezélan en éi_)nju’h’to y después se calientan a la
temperatura ste}ior al punto de fusién':qeln.ézufre, y se mezclan en conjunto para
producir una.. suspension de azufre 'emuls'ionado una vez que se haya fundido la

cantidad de azufre.
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15. El método de cualquiera de las reivindicaciones 1 - 15 donde la solucion
dispersante retirada de la suspension de azufre emulsionado se reprocesa a la

proporcién seleccionada de agente dispersante y solvente y se reutiliza.

16. Un método para la 'p_rdduccién de Lm producto de polvo de azufre
micronizado, el método ;:om‘prende: en un fegibiente abierto, calentar una cantidad
de azufre solido auna témperaiura su_pefibr al 'punto de fusién del azufre para que
la cantidad de azufre se funda y forme aéﬂfréh’quido;

preparér uﬁa. solucion dispersante_ én un recipiente abierto por la mezcla de
un agenté disper’sante con solv'e'nte en broporciones seleccionadas;

bombear'-la:soluci;')n disberéan"relah tlr'é\'/.e's de un intercambiador de calor
bresurizado para _elevar I'a tempérafura- de la solucién dispersante mientras la
contiene bajo 'pre‘sién para mantehe; Ié’ SinCic:)n dispersante en estado liquido, y
bombear la solu_cién dispersante desde e! intercambiador de calor a una camara
de mezcla presuri?ada; | |

bombear el azufre liquido a la camara de mezcla y mezclar ef azufre liquido
con la solucién'dis'persante para for_ma.r -U.H;a‘.suspensién de azufre emuisionado;

bombear Ié suspension de azufre él'nulsionado fuera del homogeneizador y
enfriar la 'suspen:sic‘)n_ de-azufre 'émulsior'lado a una temperatura inferior al punto de
fusién del azufre;

filtrar la suspension de\ azufre e‘nﬂulsibnado enfriada para retirar la solucion
dispersante de Ié‘suspensit’)n de'azufre-, émﬁlsionado para dejar una torta de
particulas de azu_fré; y

secar la torta para formar el producto de polvo de azufre micronizado.
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17. El 'método de la reivindicacién 16 donde la camara de mezcla comprende

un homogeneizador.

18. El método de la reivtndicaéiéh"17 donde el homogeneizador tiene un
puerto de entrada, 'y donde el azufre liquido y la solucion dispersante se bombean

en el puerto de entrada en conjunto en broporciones seleccionadas.

19. El metodo de cualqmera de Ias relvmdlcamones 16 - 18 donde la solucidn
de azufre emulsnonado se enfria por el bombeo de la solucidon de azufre
emulsmnado a un-envase abierto. a pres:én atmosférica para que la vaporizacion

de la solucion dispersante cause un enfriamiento.

20. El método de la _reivindicé’cic’)n 16 donde Ia suspensién de azufre
emulsionado enfriada se filtra con un filtro-de banda continuo, para que el proceso

sea continuo.

. El método de cualqwera de Ias rewundlcamones 1 - 20 donde el tamano

de parnculas promedlo del azufre es menor que aproximadamente 100 micrones.

22. El método de 'a rei\)indicacién' 21, donde ei tamano de particulas

promedio del azufre es menor que aproximadamente 30 micrones.

23. Un.prodUcto de polvo de azufre micronizado donde el 95% de las

particulas en el producto de polvb de azufre tienen un tamano aproximadamente

§2
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menor gue 100 micrones.
24. El prodﬁ’cto.de polvo de azufre micronizado de la reivindicacion 21 donde

el 95% de las particulas én el produpto de poivo de azufre tienen un tamafio

5  aproximadamente menor que 30 micrones.

33



10

31 ..

'RESUMEN

Se pr0porc_ioha un proceso 'para ta produccion de un producto de polvo de
azufre microni_zéd_o asf éom_o también de L'm..in.termedio en forma de una torta de
azufre micronizadp. La broducéién del p61v0 _d'e azufre micronizado por el uso de
este procesc'),' que comprende la pr‘eba_r'acién de una emulsion de azufre
micronizado -,a partir cje azufre fu,ndi'do yfuna solucién dispersante, de la que la
solucién dispers'ante_ posteriorrhe_nte sé retira; produce un producto de calidad
superior, y el'hétodo de p’rod‘_uccién' enu_s'i' 'An‘jismo tiene atributos mejorados en

términos de seguridad y economia.
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1. Un metodo para la produccion de particulas de 9. El método de cualguiera de las reivindicaciones 6 - 8

azufre micronizado, el método comprende;

calentar una cantidad de azufre sdlido a una temperatura
superior al punto de fusion del azufre para que la cantidad de
azufre se funda y forme azufre fiquido;

preparar una solucién dispersante por la mezcla de un agente
dispersante con solvente en proporciones seleccionadas:
contener la solucion dispersante bajo presion y elevar una
temperatura de la sohicion dispersante a una temperatura
aproximadamente igual a la temperatura dei azufre liquido;
mezclar el azufre liquido y Ia sofucion dispersante en conjunto
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retirar la solucion dispersante de la suspension de azufre
emulsionado para dejar particulas de azufre; y

secar |as particulas de azufre.

2. El método de la reivindicacion 1 que comprende
calentar la cantidad de azufre sélido a una temperatura
superior a aproximagdamente 115°C.

3. Ei método de cualquiera de las reivindicaciones 1y 2
donde el agente dispersante es uno de un compuesto de
Naftalen Sulfonato, Carboxi Metil Cetulosa, y tensioactivo.

4 El método de cualguiera de las reivindicaciones 1 - 3
donde el agente dispersante esta presente en entre 1 y 100
partes por volumen en miles de la solucién dispersante.

5 El método de cualquiera de las reivindicaciones 1 - 4
donde fa solucion dispersante se prepara en un recipiente
abierto y se bombea a través de un intercambiador de calor
presurizado para elevar la temperatura de la solucidn
dispersante mientras que contiene la misma bajo presion para
mantener la solucion dispersante en un estado liquido, y del
intercambiador de calor a una camara de mezcla presurizada.
8. El método de la reivindicacion 5 donde el azufre
liquido se bombea a la camara de mezcla y se mezcla con la
solucion dispersante para formar ta suspension de azufre
emulsionado.

7. El método de la reivindicacion 6 donde la camara de
mezcla comprende un homogengizador.

8. El método de la reivindicacion 7 donde el
homogeneizador tiene un puerto de entrada, y donde el azufre
liquido y la solucién dispersante se bombean en el puerto de
entrada en conjunto en proporciones seleccionadas.

donde la suspension de azufre emulsionado fluye fuera del
homogeneizador y se enfria a una temperatura inferior al
punto de fusion del azufre.

10. &l método de la reivindicacion 9 donde la solucién de
azufre se enfria por el bombeo de la solucién de azufre a un
envase abierto a presién atmosférica para que la solucién
dispersante cause un enfriamiento.

1. El método de cualquiera de las reivindicaciones 9 y 10
donde la suspension de azufre emulsionado enfriada se filtra o
centrifuga para retirar la solucion dispersante de la suspension
de azufre emulsionado para dejar una torta de particulas de
azufre.

12, El método de la reivindicacion 11 donde ia suspension
de azufre emulsionade enfriada se filtra con un filtro continua,
para que el proceso sea continuo,

13. B! mélodo de la reivindicacion 12 donde el fiitro
continuo comprende un filtro de banda.

14, El método de la reivindicacion 1 donde la cantidad de
azufre stlido y la solucion dispersante se mezctan en conjunto
y después se calientan a la temperatura superior al punto de
fusion del azufre, y se mezclan en conjunto para producir una
suspension de azufre emulsionado una vez que se haya
fundido la cantidad de azufre.

15.  El método de cualquiera de las reivindicaciones 1 - 15
donde la solucién dispersante refirada de la suspension de
azufre emulsionado se reprocesa a la proporcion seleccionada
de agente dispersante y solvente y se reutiliza.
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