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Ref.. Expediente No. 11,133.082
Solicitud de Patente de Invencion Fase Nacional para; POLVQO DE AZUFRE

MICRONIZADO Y METODO DE PRODUCCION DEL MISMO
Solicitante: SULPHUR SOLUTIONS, INC.

RESPUESTA A EXAMEN DE FORMA

Yo, Margarita Castellanos Abondano, obrando en mi calidad de apoderada de la sociedad
solicitante de la solicitud de Patente de Invencion citada en la referencia, en atencién a su
oficio No. 16325 notificado por fijacidn en lista del 20 de octubre de 2011, atentamente me
permito dar repuesta al mismo de la siguiente manera;

- Presento documento de cesién de los inventores a la sociedad solicitante notarizado y
legalizado, junto con su traducci6n oficial.

- Presento copia autenticada del Poder de Abogado y certificacién notarial de existencia y
representacion legal de la sociedad solicitante debidamente legalizada, junto con su
traduccién oficial.

- Presento figura 2 de la solicitud en buena calidad y legible.

- Presento la Descripcién de la solicitud empleando el Sistema Internacional de Unidades



Cumpiido asi con lo dispuesto, atentamente solicito a Ud. se continde con el tramite
correspondiente a esta solicitud de Patente de Invencién.

Del Senor Jefe,

ML Snh

C.C. No. 89.779.654 de Usaquén
T.P.A. No. 70.819 de C.S.J.
Calle 94 A No. 7 A-09 — Bogot4, D.C.

Bogota, D.C. 2 0 ﬂ\t, 20“ Tel.: 7560770
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PODER

L

El (los) SULPHUR SOLUTIONS, INC.

Domiciliados en

6443 - 2nd Street, S.E. Calgary, AB T2H 1J5,
Canada

Nombran por el presente a XIMENA CASTELLANOS A. ylo
MARGARITA CASTELLANOS A. abogadas con oficinas en
la Calle 94A No. 7A-09, Bogota-Colombia para

obtener la proteccidn de mi (nuestra) propiedad industrial e
intelectual y con este fin autorizamos a dichos apoderados
para que nos representen ante cualesquiera autoridades o
personas de los ordenes administrative, contenciose -
administrativo vy judicial en todo lo retacionado con ios
siquientes actos y gestiones:

a) Oblencion de patentes de invencién, modelos y dibujos
industriales; registro de marcas de fabrica, de servicio,
colectivas 0 defensivas y de denominaciones de origen,
depdsite de nombres y ensefias comerciales; su
renovacion, prérroga, inscripcion de traspaso y' cambio
de nombre o domicifio, cancelacion voluntaria y el
registro de ficencias de uso de esos derechos;

b} Parala obtencién de registros sanitarios;

¢) Para la obtencién de registros de derechos de autor.

d) Accionas de oposicidn, observacion, cancelacion,
nulidad, medidas cautelares y en general los juicios
civiles, penales, administrativos o contencioso -
administrativos gue promovamos 0 s& nos promuevan.

Pudiendo en todos los actes y gestiones arriba mencionados
sustituir éste mandato entre los apoderados, fransigir, desistir,
recibir, cancelar, renunciar, aceptar notificaciones y nombrar
apoderados judiciales y extra-judiciales. .

Finalmente, este poder ratifica la validez de todos los actos y
soficitudes que, a nombre de fa poderdante hubieren
realizado los apoderados en relacién con las facultades
anteriormente enumeradas, antes de la suscripcion del
presente poder

Dado y firmado hoy
en

por

(El notario debe suscribir el documento en la pagina
siguiente)
{Se requiere legalizacion consular o mediante apostilia)

CASTERLLANOSRSYC

INTELLECTUAL PROPERTY LAW FiM

CALLE 94 A No. 7 A =09/ P.0. BOX 6349
PHONE (57 1) 756 07 70/ FAX (57 1) 755 01 58

BOGOTA D.C. COLOMBLA
info@castelanosyco.com
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POWER OF ATTORNEY

| {we) the undersigned SULPHUR SOLUTIONS, INC.

Of

6443 - 2nd Street, S.E. Calgary, AB T2H 1.5,
Canada

hereby granlis) Power of Aftomey to  XIMENA
CASTELLANOS A. and for MARGARITA CASTELLANOS a.
attorneys residing at Calle 94A No. 7A-09, Bogota- Colombia,

obtain the protection of my (our) Inteflectual Property, for

which purpose we authorize the said attorneys to represent
us before any authorities, or persons, specially those,
administrative, contentious and judicial, in all matters
concerning the following:

a) Obtainment of patents, models and designs, registration
of trademarks, service, collective and defensive marks,
and of designations of origin; the deposit of trade names
and ensigns; its renewal, extension, recordal of
assignments, change of name or domicile, voluntary
canceliation, and the registration of licenses of use of the
above rights:

b}  For the obtainment of Sanitary registrations;

¢)  For the obtainment of copyright registrations

d}  Actions of opposition, cancellation, nullity, infringement,
granting of licenses; and in general the civil, criminal and
administrative suits related to those rights; actions and
suits instituted by us or against us;

in all the above matters they may substitute this power of
attorney within the appointed attorneys, compromise, cancel,
receive, withdraw, renounce, accept notifications and appoint
attorneys in fact in or out of court.

Finally, this power of attorney ratifies the validity of afl acts
and applications made by the representatives in the name of
the signatory of this power of attorney, with regard to the
facullies above given, before the execution of the present
power of attorney.

Given and signed this &7 czlceﬂ el eH, ;ﬂ {/
in 6"’/ gy /# /A - Lo

K 6%(7/54/9 [/ égﬁ

(Notary shall execute on the other side)
(Consular legalization or apostille ¢ required)
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CERTIFICADO NOTARIAL (Sociedad)
o —— e —

Hoy de del afio
compareci6 (eron) personalmente

a quienes conozco como la(s) personas que firma(n) en
representacion de la Sociedad (Compafiia) denominada

SULPHUR SOLUTIONS, INC.
Certifico ;

a) Que SULPHUR SOLUTIONS, INC.

es una sociedad/Compaiiia legalmente constituida ¥
existente de acuerdo con las leyes de
lo provincie d Atherda . (i du™

b)  Que el domicilic de dicha Sociedad/Compariia es

¢} Que el objeto u objetos para los cuales se otorga el
presente poder estdn comprendidos dentro del objeto
social de la mencionada Sociedad ICompania.

d) QueelSr. 2ok t<nol

esta autorizade para otorgar el presente poder, Lo
anterior esta probade por medic de los siguientes
documentos, que certifico he visto*
RaCeli; ccein e direcknlo  cop feche e /
'Y de ochbre do 2cii

{Ciudad) @"/é‘ wy

{Estado) ﬁ—f’ / , Cmﬁ‘[ﬁ/

Hoy I del o fubore de 2ot

(Notario Pblico)

*Los documentos debe identificarse con fecha y origen.

NOTARIAL CERTIFICATION (Corporation)

On this /%’7:!;3' oerpd~

personally appeared

Licew Kwroeo.

whom | know lo be the person(s) who signed this document as
representative(s) of the Corporation /Company named

/ X/{'/

SULPHUR SOLUTIONS, INC.
| cerify:

a) That SULPHUR SOLUTIONS, INC.

is @ corporation (Company legally constituted and in
eigislence in accordance with the laws of T ke
Apvinie.o g /40,4”4/4, CoAna g

That the damicile of said Corporation/Company is
CAGCRET | ALark A, Covdpa
That the purpose or purposes for vﬁﬁch the present
Power of Attorney is granted are comprised within the

object set forth in the charter of the mentioned
Corporation/Company.

ThatMr. Lripe  flpoe
is (are) authorized to grant the present Power of

Attorney. The aforementioned was duly proven through
the following documents and I duly certify having seen
them*:

bgotuviion @ Dperrcs

PAtery Ccitpom e, Ao
CAe-fp AL b?
(State) ALOR [ | can A
C,

this/lo’zay of A—:gtm Fer ¢R Ry

{Notary Public)

b)

d)

(City)

*Documents must be identified with date and onigin.

THE DEPARTMENT OF FQ
TRADE CANADA HAS DU
SIGNATIIRE OF:

“AL/ >

LE MINISTERE DES A FFAIRES ET
COMMERCE INTERNATIONAL
AUTHENTUAE (A8, SATURE QF

Qa

DES AF

POUR T
ETRANG ;

TE
FAIRES

CALLE 94 A No. 7 A - 09/ P.0. BOX 634Y oo™
PHONE {57 1) 756 07 70 / FAX (57 1} 755 0A58
BOGOTA D.C. COLOMBIA

info@castellanosyco.com

'W. Roy Shouldice
Rarrister & Solicitor




CONSULADO DE COLONBIA

v _‘J‘_‘]} En Ottawa, Canada, a._é:_. de_D_LC- de..;.-'?..ﬁ.)_“
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------------------ TRADUCCION OFICIAL No. 11-1214
De un documento escrito en INGLES el cual para su identificacion lleva el sello
de la Traductora e Intérprete Oficial Res. 2755/68 y 01144/97 de Minjusticia, al
igual que la presente.
(Anexos a documento de Poder de Sulphur Solutions, Inc.)
(fdo) ilegible
W. Roy Shouldice
Abogado y Procurador
(Selio seco) W. Roy Shouldice ~ Notario Publico — Alberta
(Sello impreso) EL DEPARTAMENTO DE ASUNTOS EXTERIORES Y
COMERCIO INTERNACIONAL DE CANADA HA AUTENTICADO
DEBIDAMENTE LA ANTERIOR FIRMA DE: (FDO) ILEGIBLE
AUTENTICACION POR EL DELEGADO

{fdo) ilegible

AL DORSO, legalizacién de ta firma anterior por el Consulado de Colombia en
Ottawa, Canada e! 6 de Diciembre de 2011, No. 773.
Legalizacion de la firma consular por el Ministerio de Relaciones Exteriores de
Colombia bajo el No. 113.576 de Diciembre 19, 2011.

ES TRADUCCION FIEL Y COMPLETA, a la cual me remito,

AL AL

MARIA DORA DUQUE DE BERNAL

Bogota, D. C., Diciembre 14, 2011
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CES{ON ASSIGNMENT

L~~~ "~~~ "~ m

El {los) suscrito (s) The undersigned

IYER, Satish R. IYER, Satish R.

en consideracion al pago de ia suma de in consideration of the sum of

( . .-.), que he(mos) (. < veernnn), the receipt of which
recibido, por el presente documento cedo s hereby acknowledged by these presents do sell,
{cedemos) a assign and transfer unto

SULPHUR SOLUTIONS, INC. SULPHUR SOLUTIONS, INC.

una compariia constituida de conformidad con las 4 corporation organized under the laws of
leyes de

o having a place of business at
con oficinas en

2443 d— 2nd Street, S.E. Calgary, AB T2H 1J5, 443 - 2nd Street, S.E. Calgary, AB T2H 1J5, Canada
anadga

todos los derechos y fitulos sobre la invencién g rights and title to the invention related to
denominada

WO 0C ALUTRE MICLZOMLADO MICRONIZED SULPHUR POWDER AND METHOD

OF PRODUCTION OF SAME
Y W'CTDDO De P@ODUCOOU O
WA r (.
EL CESIONARIO firma también el presente y THE ASSIGNEE signs these presents and declares
declara que acepta dicha cesidn that accepts the aforesaid assignment

Dado Y firmado hoy ’gdﬂ O(?"ﬁlbﬁ de DO// Given an Signed this OC/TQJ"M' ’.8’, 2-0 ’ '

en C..d(f)"a[y /"A'{&(‘(t;’ Gﬂaal_..—ﬁ in Calgqua ,AL);'&’Y!‘&- C%p—da

Inventors

Pl Ly
IYER, Satish R.

Assignee

CASTELLANOSERSE(o.

INTELLECTUAL PROPERTY AW FIRM

CALLE 94 ANo. 7 A-09/P.0, BOX 6349
PHONE (57 1) 7 560770/ FAX (57 1) 755 0158
BOGOTA D.C. COLOMBIA
info@casteltanosyco.com



PATENTS

CERTIFICADO NOTARIAL iNVENTORE(S) NOTARIAL CERTIFICATE INVENTOR(S)
A
Y0, Notario Piblico, CERTIFICO que el I, a Notary Public, CERTIFY that on
o re
d(? de ot b Ocrobor (%, 26/
e
204

Comparecid {eron} ante mi before me personally appeared

IYER, Satish R. IYER, Satish R.

a quien(es) conozco y de quien (es) me consta  to me known and known to me to be of legal
que tiene (n) capacidad legai y reconocid(eron)  capacity and acknowledge his (their) signature (s)

como suya (s) la (s) firma (s) que aparece (n) en  appearing on the foregoing instrument and ratified
el documento anterior, cuyo contenido the same. :

ratificé(aron)
Doy fé, { | attest,
Firmado en Qd‘jéwf , A/ é@(—/‘% ' Signed in s se {._’ Aetras o
. . !
NOTARIO PUBLICO NOTARIO@
W. Roy Shouldice
Barrister & Solicitor
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CASTELLANGS KR .

INTELLECTUAL PROPERTY LAW FiM

CALLE 94 A No. 7 A- 09 /P.0. BOX 8349
PHONE (57 1) 7 580770/ FAX (57 1) 7550158
BOGOTA D.C. COLOMBIA
info@casteflanosyco.com



CONSULADO DE COLOMBIA

No. A 94 En Ottawa, Canada 2 __.6. dsD_L

se legaliza la firma de
quien en la fecha ef

s 20 =

1
Y st e
i L ¢ m
- - . ¥
[}
Ay
' r
i L ’
L} S~ 1
rl
v 4 -
'l: ) In .
—-—.-.._-..-...._‘__‘ - - [ Y
T e ——



------------------ TRADUCCION OFICIAL No. 11-1215

De un documento escrito en INGLES el cual para su identificacién lleva el sello
de la Traductora e Intérprete Oficial Res. 2755/68 y 01144/97 de Minjusticia, al
igual que la presente.
(Anexos a documento de Cesidn de lyer Satish a favor de Sulphur Solutions,
Inc.)
(fdo) ilegible
W. Roy Shouldice
Abcgado y Procurador
(Sello seco) W. Roy Shouldice — Notario Publico — Alberta
(Sello impreso) EL DEPARTAMENTO DE ASUNTOS EXTERIORES Y

. COMERCIO INTERNACIONAL DE CANADA HA AUTENTICADO
DEBIDAMENTE LA ANTERIOR FIRMA DE: (FDO) ILEGIBLE |
AUTENTICACION POR EL DELEGADO

{(fdo) ilegible

AL DORSO, legalizacién de la firma anterior por el Consulado de Colombia en
Ottawa, Canada el 6 de Diciembre de 2011, No. 774.
Legalizacion de !a firma consular por el Ministerio de Relaciones Exteriores de
Colombia bajo el No. 113.576 de Diciembre 19, 2011.

ES TRADUCCION FIEL Y COMPLETA, a la cual me remito,

Qllu ua g
 Bogots, D. CYBigiémbre 19, 2011 p@a«, /<Q 0 & &

_‘f.,_..

———— .. ._.J;: _— u,u E:
+ ‘ngj - O G ﬁzj
; 2 <~ MARIA DORA DUQUE DE BERNAL
-z ?E o 0 IRADUCTORA E INTERPRETE OFICIAL
) m REBE RS 02755/68Y 01144/97 - MNJUSTICIA
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POLVO DE AZUFRE MICRONIZADO Y METODO DE PRODUCCION DEL
MISMO
Esta invencién se refiere al campo del procesamiento mineral, y mas en
particular trata con un proceso para convertir 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,

fabricacion de municiones, y vuicanizacion de caucho, por nombrar sélo algunas.

Uno de los problemas de la técnica previa con el uso de azufre en particulas
en aplicaciones de fertilizantes es que cuando se aplica en la forma de grandes
particulas mayores a un tamano de 100 micrones, el azufre elemental tarda
demasiado para alcanzar las raices de las plantas necesarias para pasar los
nutrientes requeridos. Esto se debe a que el azufre, en su forma elemental
original, es insoluble en agua y por lo tanto no puede ser absorbido por las rafces
de las plantas. Sin embargo, las bacterias en el suelo alimentan el azufre
elemental y lo convierten en un suifato soluble en agua que luego es facilmente

absorbido por las raices de ias plantas.

El problema con la aplicacién directa de fertilizantes de sulfato soluble en
agua es que el metodo sufre de sobredisolucion, liberacion sin control y lixiviacién

durante la precipitacion incesante que deriva en rendimientos escasos de las

L0
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inversiones agricolas. Sin embargo, con un azufre con tamafio de particulas
menor, en un tamafo de particulas menor que aproximadamente 30 (<30)
micrones, la absorcion y la conversién de azufre en particulas es 6ptima y mucho
mas efectiva. Cuando se apiica en plantas, el azufre micronizado finamente
dividido puede proporcionar a las plantas nutrientes en la misma estacién de
apiicacion — dado que tal azufre micronizado (<30 micrones) tiene un valor y una
aplicacion inmensos en la industria de los fertilizantes. Sobre esta base, si
existiera un medio practico o efectivo para producir grandes cantidades de
particulas de azufre micronizado, seria de gran utilidad en la industria de los

fertilizantes.

También existe la aplicacion para el uso de azufre micronizado en la
fabricacién de municiones, dado que las particuias de azufre finamente dividido
podrian combustionar con mayor eficacia y efectividad. Se cree que el uso de una
particula de azufre micronizado de tamano fino consistente con la fabricacién de
municiones podria dar lugar a una fabricacion de municiones de més alta calidad y

consistencia.

La industria de la fabricacion de neumaticos de automéviles y aviones
también utiliza grandes cantidades de polvo de azufre fino para la vulcanizacion
del caucho. La reaccion entre el azufre y el caucho da lugar a un caucho muy duro
y durable que puede mantenerse a lo largo de un rango de temperatura
comparativamente amplio. Asi, cuanto mas finc sea el polvo de azufre, mejor sera
la reaccion con el caucho y mds alta sera la calidad del neumatico producido. En

otras aplicaciones, la industria de la pintura también utiliza poivo de azufre muy

3)
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fino como una mezcia de color. El azufre micronizado se utiliza ampliamente como
un fungicida, insecticida y pesticida, y también posee usos medicinales para tratar

trastornos de Ia piel en seres humanos.

Los procesos actuales para la produccién de polvo de azufre micronizado
son peligrosos e ineficaces en cuanto a la energia. El polvo de azufre micronizado
a menudo se produce en la actualidad por medio de la pulverizacion de azufre a
granel en equipamiento de molienda mecénica. En particular en circunstancias
donde se obtienen particulas de tamario muy fino, los resultados de la molienda
convencional dependen de un consumo sustancial de energia. Como tal, seria
deseable desde una perspectiva econdémica que fuera posible determinar un
método de produccién de polvo de azufre micronizado que utilice otros medios
distintos a los de fa molienda mecéanica o un proceso de molienda mecénica que

disminuya de manera significativa el requerimiento de energia.

Otro problema con las tecnologias actuales de molienda utilizadas para
producir polvo de azufre micronizado es el riesgo de incendio y explosiones y el
peligro que representa el proceso de molienda. El azufre es una sustancia
inflamable y explosiva, y por su naturaieza la molienda mecanica puede resultar
en un riesgo de exposicion a una explosién. Como tal, quienes molian azufre en
un producto micronizado en el pasado necesitaban instalar costosos sistemas de
prevencién de incendios para proteger el personal y evitar accidentes. Seria
deseabie con relacién a los métodos de la técnica previa que fuera posible hallar
un metodo para micronizar azufre que disminuya el riesgo de incendios o

explosiones.

1z
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Otras deficiencias del proceso de trituracién incluyen el hecho de que el
ambiente de trabajo es demasiado ruidoso para el personal de operacién. En
terminos de los medios de trituracién y el equipamiento como un todo, la
tecnologia de trituracién o molienda convencional requiere mantenimiento en
curso y reemplazos regulares de los medios, lo que conduce a costos de
produccién aumentados. Seria deseable una reduccion del mantenimiento y
costos de los medios, asi como también el hecho de si existiera un medio para
micronizacion en azufre sin la necesidad de trituracion, la contaminacion y el
producto final podrian reducirse de manera teédrica 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 invencion proporcionar un método para la
produccion de polvo de azufre micronizado a partir de azufre a granel que

soluciona problemas en la técnica previa.

En una primera realizacién la presente invencidn proporciona un método para
la produccion de particulas de azufre micronizado. EI método comprende calentar
una cantidad de azufre solido a una temperatura superior al punto de fusién del
azufre para que la cantidad de azufre se funda y forme azufre liquido; preparar
una solucion 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 solucion dispersante a una temperatura aproximadamente

[2
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igual a la temperatura del azufre liquido; mezclar el azufre liquido y la solucién
dispersante en conjunto para preducir una suspension de azufre emulsionado;
enfriar la suspensién de azufre emulsionado a una temperatura inferior al punto de
fusion del azufre; retirar la solucidn dispersante de la suspension de azufre

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

En una segunda realizacién la presente invencién proporciona un método
para la produccioén de un producto de polvo de azufre micronizado. E] método
comprende, en un recipiente abierto, calentar una cantidad de azufre solido a una
temperatura superior al punto de fusion del azufre para que la cantidad de azufre
se funda y forme azufre liquido; preparar una solucién dispersante en un recipiente
abierto por la mezcla de un agente dispersante con solvente en proporciones
seleccionadas; bombear la solucién dispersante a través de un intercambiador de
calor presurizado para elevar la temperatura de la solucién dispersante mientras la
contiene bajo presion para mantener la solucion dispersante en estado liquido, y
bombear la solucién dispersante desde el intercambiador de calor a una camara
de mezcla presurizada; bombear el azufre liquido a la camara de mezcla y mezclar
el azufre liquido con la solucion dispersante para formar una suspension de azufre
emulsionado; bombear la suspension de azufre emulsionado fuera del
homogeneizador y enfriar la suspensién de azufre emulsionado a una temperatura
inferior al punto de fusién del azufre; filtrar la suspension de azufre emulsionado
enfriada para retirar la solucion dispersante de la suspension de azufre
emulsionado para dejar una torta de particulas de azufre; y secar la torta para

formar el producto de polvo de azufre micronizado.

4
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En una tercera realizacion 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 tamario aproximadamente menor que 100 micrones.

La presente invencién proporciona un método perfeccionado o mejorado para
la prodticciéon de azufre micronizado a partir de azufre a granel que reducira el
consumo de energia y los costos de produccidn con relacién a los métodos

actualmente utilizados en la técnica previa.

La presente invencidn proporciona un polvo de azufre micronizado creado
como un resultado de la emulsion de azufre fundido con una solucién de agente
dispersante, y la recuperacién posterior de la solucidn de agente de dispersion de
la misma. El polvo de azufre micronizado proveera beneficios sobre el polvo de

azufre producido de acuerdo con las practicas de molienda convencionales.

La invencién incluye un método de produccién de un producto de polvo de
azufre micronizado. El método de produccién de polvo de azufre micronizado
revelado en la presente dara lugar a la produccién de un producto de polvo de
azufre micronizado que es, hasta este momento, 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. El punto de fusién publicado del azufre puro es de

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

a cabo el procesamiento adicional del azufre.

Ademas de la fusion del azufre, el otro paso introductorio al método de la
presente invencion es la preparacion de una solucién dispersante para ia mezcla u
homogeneizacion con el azufre fundido. Este paso comprende la mezcla de uno o
mas agentes dispersantes con agua en una solucién dispersante, que luego se
Supercalienta en el mismo rango de temperatura del azufre fundido, que es el

préximo paso de! proceso.

Tal supercalentamiento de la solucién dispersante se lieva a cabo en un
intercambiador de calor o ebullidor bajo temperaturas elevadas para mantener el
dispersante en forma liquida a medida que la temperatura sube més all4 del punto
de fusidn. Pueden utilizarse varios tipos de agentes dispersantes, y la
concentracion sdlida o densidad de la emulsién final del azufre puede verse

afectada por el ajuste de la concentracion de Ia solucién dispersante.

En algunas realizaciones, se utiliza carboxi-metil-celulosa como un agente de
dispersion. En algunas realizaciones se utilizan compuestos de Naftalen Sulfonato
tal como el producto comercial MorwetTM como un agente dispersante. En
algunas realizaciones un tensioactivo es efectivo para uso como un agente
dispersante. Aquellos con experiencia en la técnica seran rapidamente capaces de
determinar los agentes de dispersién gue serdn compatibles con azufre y los

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

Luego de la preparacién de la solucién dispersante supercalentada, y el
azufre fundido, un paso clave en la preparacion del polvo de azufre micronizado
de acuerdo el proceso de la presente invencién es la mezcla o homogeneizacion
del azufre fundido y la solucion dispersante calentada para producit una
suspensién de azufre emulsionado. Pueden utilizarse varios tipos de
equipamientos de emulsificacion, homogeneizacion, o mezcla, como

comprenderan aquellos con experiencia en la técnica.

Luego de la preparacion de la suspension de azufre emulsionado, la
suspensién se enfriard, por el uso de un intercambiador de calor u otro
equipamiento similar, por debajo del punto de fusién del azufre, y por debajo del
punto de fusion de la solucién dispersante. Durante el enfriamiento de Ia
suspensidn de azufre emulsionado de esta manera, las gotas de azufre finamente
dispersadas y fundidas de la emulsificacion se solidificaran, formando particulas
de azufre sélido micronicamente medidas. Tal enfriamiento también puede
lograrse sin un intercambiador de calor simplemente refrigerando rapidamente y

enfriando la emulsion de azufre caliente a una presion inferior.

En algunas realizaciones, se producen particulas de azufre con un tamafno
promedio menor que aproximadamente 100 micrones. En algunas realizaciones,
se producen particulas de azufre con un tamafio promedio menor que
aproximadamente 30 micrones. También pueden producirse en cantidades

sustanciales particulas de azufre con un tamafo menor que 1 micrén.
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El procesamiento adicional de la suspensién de azufre emulsionado enfriada,
que en este punto contiene las particulas de azufre sélido micrénicamente
medidas, implicaria recuperar o retirar 1a solucién dispersante de la suspensién,
por el uso de un centrifugador u otro dispositivo de filtracion. Este paso del
proceso daria una torta de azufre micronizado que luego podria, como un Gltimo

paso, secarse 0 conminutarse en un polvo de azufre micronizado.

El polvo de azufre micronizado de la presente invencién podria mezclarse
con ingredientes adicionales en ciertas aplicaciones, y estos pasos de mezcla

posteriores podria ahadirse al proceso basico de la presente invencién.

El metodo de la presente invencidn resuitard en la produccion de un poivo de
azufre micronizado consistente y de alta calidad que se produce con
requerimientos energéticos mucho menores que los presentes en la técnicas de
molienda de la tecnica previa. Ademas del menor consumo de energia, el desgate
y la ruptura sufridos por el equipamiento son muchos menores, y el método de la
presente invencion utiliza equipamiento comercial ampliamente disponible Yy no
sofisticado en la produccién del polvo de azufre micronizado en cuestién. EI
metodo de produccion de la presente invencién también es mucho mas seguro
que las tecnicas de molienda de la técnica previa en términos de probabilidad

reducida de explosion u otros dafos.

Ademas del método novedoso de producci6n del polvo de azufre revelado en
la presente, el polvo de azufre micronizado que es ef producto del proceso de la

presente invencion representa un avance en la produccién de este producto con
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relacion al estado de la técnica. El producto producido por el uso del método de la
presente invencién, poivo de azufre micronizado, estara comprendido por
particulas de un tamano relativamente consistente y una medida de micrones muy
pequena. Las particulas de azufre micrénicamente medidas tienen utilidad y
beneficios comerciales significativos. Ademas, el polvo de azufre micronizado de
la presente invencién tendra una calidad o pureza mejorada dado que las

impurezas generadas por el equipamiento de molienda no estaran presentes.

Ademas del polvo de azufre micronizado de la presente invencién, la torta
intermediaria de polvo de azufre micronizado también es un producto que puede
tener utilidad comercial y que se produce con significativamente menos energia y
con excelente calidad en comparacion con los productos disponibles en la técnica

previa.

Descripcion de las figuras

Si bien la invencidn se reivindica en las porciones concluyentes de la
presente, se proporcionan realizaciones preferidas en la descripcion detallada
adjunta que puede comprenderse en conjunto con los diagramas adjuntos donde
las mismas partes en cada uno de los varios diagramas se encuentran indicadas

con los mismos numeros, y donde:

La Figura 1 es un diagrama de flujo que muestra una realizacién del proceso

para fabricar el azufre micronizado de la presente invencién;
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La Figura 2 es una ilustracién esquematica de una realizacion de un proceso

de la invencion.

Descripcién detallada de las realizaciones ilustradas

De acuerdo con lo descripto en mayor detalle a continuacion, la presente
invencion comprende un método para 'a produccién de un producto de polvo de
azufre micronizado, y el producto propiamente dicho, cuyo método ofrece ventajas
por sobre los métodos de produccion de la técnica previa del mismo y da un
producto de polvo de azufre micronizado de una calidad més aita que los métodos

de la técnica previa.

Método de produccién del polvo de azufre micronizado:

Los métodos de produccién de polvo de azufre de la técnica previa
tipicamente se han concentrado en procesos de molienda mecanica. La molienda
mecénica de azufre a granel, en particular donde el efecto deseado es moler el
producto a un polvo de un tamaro de particulas pequefio tiene numerosas
limitaciones que incluyen la seguridad del proceso propiamente dicho asi como
tambien el consumo de grandes cantidades 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 realizacién del 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 pasos en este proceso se dirige hacia la
produccion de una emulsién de azufre fundido, que luego del secado o
procesamiento adicional dara lugar a la creacion dei producto de polvo de azufre

deseado con el tamario de particulas deseado.

Los primeros dos pasos en el método de la Figura 1 son la produccién de
azufre fundido y una solucién dispersante de agua supercalentada, para una
mezcla posterior. El azufre fundido se produce en un envase de calentamiento por
el calentamiento de azufre a granel u otra cantidad inicial de azufre a una
temperatura superior al punto de fusion de! azufre. Generalmente, esto requiere el
calentamiento a una temperatura entre aproximadamente 115°C y 150°C. Pueden
inciuirse medios para mezclar e! azufre fundido para mejorar Ia velocidad de

fusién, de ser deseado.

La produccion de azufre fundido se muestra en el Paso 1-1 del diagrama de
flujo de la Figura 1. Los tipos especificos de equipamiento que pueden utilizarse
para producir azufre fundido seran comprendidos por aquellos con experiencia en
la tecnica y estdn contemplados dentro del ambito de la presente, y el
equipamiento, por el uso de parametros de proceso ajustados, a través de los que
se lograra el objetivo de permitir la fusién y bombeo de azufre bajo presion, esta

contemplado dentro del ambito de la presente invencién.

El Paso 1-2 de la Figura 1 muestra el segundo paso de inicio que se lleva a
cabo en el metodo de la presente invencion, que es la preparacién de una solucién

dispersante para mezcia con el azufre fundido. Pueden utilizarse varios agentes
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dispersantes en la solucién dispersante en cuestion, que incluyen, pero sin
limitacién, agentes dispersantes tales como los compuestos de Naftalen Sulfonato
hallados en MorwetTM o CMC (Carboxi Metil Celulosa), o tensioactivo. Otros
agentes dispersantes seran compatibles con el método de la invencion, y aquellos

con experiencia en la técnica seran capaces de determinar facilimente los

dispersantes (tiles.

La relacion o proporcion de agente dispersante a agregar en volumen a agua
para formar la solucidn dispersante siendo preparada en la practica de! método de

la presente variara, dependiendo del resultado deseado del método.

‘Con dependencia del contenido deseabie de sélidos en la solucién
homogeneizada formada luego de la mezcla de la solucién dispersante con el
azufre fundido, y de las caracteristicas del agente dispersante especifico utilizado
en la solucion dispersante, la proporcidn 0 volumen de agente dispersante a
agregar en la produccién de la solucidn se ajustard consecuentemente. La

proporcion también podria depender de la potencia del agente dispersante.

En el caso especifico, por ejemplo, del uso de un compuesto de carboxi metil
celulosa o naftalen sulfonato como el agente dispersante, se contempla que ia
relacion deseable para uso del agente dispersante en la produccion de solucion
dispersante para uso en el proceso de la presente invencion se encontraria entre
aproximadamente 0,001% y aproximadamente 10%, o entre aproximadamente 1 y
aproximadamente 100 partes por mil en volumen (v/v). Se comprendera que la

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

invencion.

Luego de la mezcla de agua con el agente o agentes dispersantes
seleccionados, la solucion dispersante se supercalienta bajo presion, por el uso de
intercambiadores de calor, ebullidores, generadores de agua caliente u otro
equipamiento para calentamiento que sera comprendido y conocido por aquelios
con experiencia en la técnica, con lo que se lograra el objetivo de permitir el
calentamiento de la solucion dispersante bajo presion a una temperatura en un

rango de aproximadamente 115°C — 150°C.

En ta practica, un envase de presion con capacidad de operar en el rango de
aproximadamente 172,369 a aproximadamente 551,581 Pascal, es efectivo para
permitir el calentamiento de una solucién dispersante sustancialmente acuosa a
una temperatura de entre aproximadamente 115°C y aproximadamente 150°C,
mientras se mantiene sustancialmente la solucion dispersante en forma liquida.
Dependiendo de la naturaleza quimica de la solucién dispersante, se requerira
mas 0 menos presion para mantener el dispersante como un liquido cuando se
ponga en contacto con el azufre fundido en el envase de presién homogeneizante
(0 envase de reaccién). Aquellos con experiencia en la técnica seran capaces de
determinar facilmente la presién adecuada requerida para mantener los
componentes del proceso en una fase sustancialmente liquida, dentro del rango

de temperatura deseado.
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Por propésitos demostrativos, el supercalentamiento bajo presién de ia
solucién dispersante se muestra en la Figura 1 en el Paso 1-3. En términos de la
temperatura especifica de la solucién dispersante calentada, la solucion
dispersante se calienta en forma éptima a la misma temperatura que el azufre

fundido.

El préximo paso en el proceso, mostrado en el Paso 1-4, es la mezcla del
azufre fundido y la solucién dispersante calentada para producir una suspension
de azufre emulsionado. La mezcla del azufre fundido y la solucidn dispersante
calentada en una suspension de azufre emulsionado podria llevarse a cabo por el
uso de varios equipamientos de la técnica previa. Varios tipos de equipamientos
de homogeneizacion que utilizan medios mecanicos o aplicacion por presion seran
comprendidos por aquellos con experiencia en la técnica — por ejemplo, este paso
podria lograrse por el uso de un homogeneizador de tipo disco con rotacion
mecanica veloz, o de un tipo de equipamiento de emulsificacion por el uso de
atomizacion por aspersién a alta presién. El resultado de este paso sera la
homogeneizacion o emulsificacion de gotitas de azufre fundidas muy pequefias
dentro de la solucién dispersante, generando una suspensién de azufre
emuisionado. Por la variacién de la velocidad del aparato de mezcla, o el
tamano/presion del aspersor atomizador, el proceso puede optimizarse para
producir particulas de un cierto tamario promedio, o de un cierto tamafio maximo o

minimo.

Luego de la descarga desde el equipamiento de emulsificacion u

homogeneizacién, la suspension de azufre emulsionado se enfria, en un
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intercambiador de calor u otro equipamiento similar, por debajo del punto de fusién
o ebullicion del azufre. Especificamente, se contempla el enfriamiento de la
suspension de azufre emulsionado por debajo de 100°C para procesamientos
adicionales. La suspension de azufre caliente también puede enfriarse
simplemente por medio de refrigeracion rapida a una presién inferior dentro del

recipiente.

Durante el enfriamiento de la suspensién de azufre emulsionado de esta
manera, las gotas de azufre finamente dispersadas en la emuisificacion se
solidificaran, formando particulas de azufre séfido micronicamente medidas. La
emulsion de azufre enfriada seria muy estable en este punto y podria aimacenarse
en esta forma antes del procesamiento adicional s6lo con una mezcla o agitacion

leve.

El procesamiento adicional de la suspension de azufre emulsionado, una vez
refrigerada, para dar una torta o polvo de azufre micronizado puede lograrse por el
uso de equipamiento faciimente disponible. Se contempla en forma especifica que
el proximo paso en este proceso comprenderia recuperar o retirar la solucién
dispersante de la suspension de azufre emulsionado por el uso de un dispositivo
de filtracién tal como un filtro mecanico, decantador o centrifugador. Esto se
muestra en el Paso 1-6 de la Figura 1. Esto daria lugar a la separacién de las
particulas de azufre micronicas finamente dispersadas, creadas durante el
proceso de emulsificacion, de la solucidn dispersante que inicialmente se creé en

el Paso 1-2 y se mezcld con el azufre fundido.
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La recuperacion de la solucidn dispersante de las particulas de azufre
creadas para permitir el reciclaje de la solucién dispersante o la realimentacién de
la solucion dispersante en un proceso continuamente operado, o la solucién
dispersante recuperada podria aimacenarse en un tanque para uso o reutilizacién

posterior en un proceso operador por partidas.

También se comprende que la solucién dispersante una vez retirada de la
suspension de azufre emulsionado podria descartarse pero desde una perspectiva
ambiental asi como también en términos de la economia del procesamiento
adicional de partidas, se contempla que la solucién dispersante podria reutilizarse
una vez recuperada, tal vez con el ajuste o reconstitucion de la solucion
dispersante con la adicion de agua adicional o agentes dispersantes para

reconstituirla a los parametros adecuados.

Luego de la separacion de la suspensién de azufre emulsionado, por el retiro
de la solucion dispersante de las particulas de azufre micronizado alli creadas, el
producto restante seria una torta de azufre micronizado preparada de particulas
de azufre homogéneo cuyo tamafo podria ajustarse o determinarse durante el
paso de emulsificacion del proceso, mostrado en 1-4, por el ajuste de los

parametros de operacién del equipamiento de emuisificacién utilizado.

En algunas realizaciones, el tamafio de particulas producidas se determinara
por parametros de proceso, por ejemplo, pero sin limitacion, la velocidad de
mezcla, el tiempo de mezcla, las caracteristicas fisicas de las aspas utilizadas en

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

aproximadamente 30 micrones o menos.

En algunas realizaciones, la manipulacién posterior al procesamiento, por
ejemplo, el uso de tamices de mallas definidas, podria utilizarse para enriquecer
aun mas las particulas de un cierto tamafio méximo o minimo. Las particulas no
retenidas regresarian al proceso para refundido y reprocesamiento de acuerdo con
el método de la invencién. Por lo tanto, en algunas realizaciones podria obtenerse
un producto de azufre micronizado que tiene un 95% de las particulas con un
tamano menor que 100 micrones. En algunas realizaciones similarmente podria
obtenerse un producto de azufre micronizado que tiene un 95% de las particulas

con un tamano menor que 30 micrones.

La torta de azufre micronizado propiamente dicha puede ser un producto
recuperado para uso industrial particular, pero dado que principalmente se
contempla que ia torta de azufre micronizado forme un intermediario adicional que
debe finalmente procesarse en polvo, el paso final en la realizacién del proceso de
la Figura 1, para dar un polvo de azufre micronizado, es el secado de la torta de
azufre, por el uso de un equipamiento de secado convencional, para obtener polvo

de azufre micronizado seco. Este paso de secado se muestra en |a Figura 1 en 1-

7.

El polvo de azufre micronizado recuperado del proceso de la presente
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invencion podria empacarse 0 almacenarse para uso en esta forma, o podria
mezclarse con ingredientes adicionales. La mezcla del polvo de azuire
micronizado en cuestion con otros ingredientes dependiente de su uso final sera
una técnica convencional un equipamiento de uso convencional como
comprenderan aquellos con experiencia en la técnica sobre la base de que se

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

De acuerdo con lo esbozado, el tamafio de particulas_ en la torta de azufre
recuperada en la separacién de la suspension de azufre emulsionado puede
controlarse y ajustarse por el ajuste de la operacion del equipamiento
homogeneizador utilizado en el Paso 1-4. En forma similar, los contenidos solidos
deseables de la suspensién de azufre emulsionado, entre 0,001% y 85%, pueden
controlarse por la variacion de la cantidad de dispersante en la solucién. La
invencion reivindicada utiliza equipamiento disponible en el mercado reduciendo
asi los costos de operacion y mantenimiento de la maquinaria. Aquellos con
experiencia en la técnica comprenderan que podrian utilizarse numerosos tipos de
equipamiento o realizarse modificaciones al equipamiento en diferentes pasos de
produccion o ambientes para implementar o lograr el método de la presente

invencion.

Un ejemplo de proceso

La Fig. 2 ilustra de manera esquemadtica una realizacién de un método de ia

presente invencion para la produccidon de un producto de polvo de azufre

micronizado. El método comprende calentar una cantidad de azufre sélido a una
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temperatura superior al punto de fusién del azufre de manera tal que la cantidad
de azufre se funda y forme el azufre liquido. El punto de fusién del azufre es
aproximadamente 115°C y el azufre puede calentarse alin més, tal como hasta
150°C o incluso hasta 200°C. Esto puede lograrse por la colocacidn de la cantidad
de azufre dentro de un recipiente de azufre abierto 1 y calentar la cantidad con un
medio de calentamiento 3 tal como una circulacion de vapor o aceite, o similares

de acuerdo con lo conocido en la técnica.

La solucion dispersante se prepara por la mezcla de un agente dispersante
con solvente en proporciones seleccionadas en un recipiente dispersante abierto
S. Aquellos con experiencia en la técnica reconoceran que varios productos
pueden utilizarse como un agente dispersante, por ejemplo, un compuesto de
Naftalen Sulfonato, tal como e! que se encuentra en el producto comercial
MorwetTM, fabricado por Akzo Nobel o Carboxi Metil Celulosa, o un tensioactivo,
en una proporcion adecuada tal como 1 y 100 partes por mil de! volumen de la
solucion dispersante. Tipicamente se contempla que el solvente sera agua, pero

también pueden utilizarse otros solventes.

Por ejemplo, se ha descubierto que por el uso de MorwetTM D-425 a
aproximadamente 0,5 a 1,5 de porcentaje en peso con un solvente en agua
produce una solucion dispersante satisfactoria, y da lugar a un tamano de

particula de azufre de aproximadamente 30 micrones.

La solucidén dispersante se contiene bajo presién y se calienta a una

temperatura aproximadamente igual a la temperatura del azufre ligquido. En la
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realizacion ilustrada de la Fig. 2, la solucién dispersante se bombea desde el
recipiente dispersante 5 a través de un intercambiador de calor presurizado 7 para
elevar la temperatura de ia solucion dispersante mientras la contiene bajo presion
para mantener la solucion dispersante en estado liquido. La presién necesaria
para mantener la solucidn dispersante en forma liquida dependera de la
temperatura a la que el dispersante se calienta y la presién puede oscilar en

cualquier punto entre 137,895 Pascal a 1.378,951 Pascal.

La solucion dispersante a la temperatura deseada fluye desde el
intercambiador de calor 7 a una cdmara de mezcla presurizada 9 a través de un
conducto dispersante 11. El azufre liquido se bombea desde el recipiente de
azufre 1 dentro de la cdmara de mezcla 9 a través de un conducto de azufre 13 y
se mezcla con la solucion dispersante para producir una suspension de azufre

emulsionado.

Para una mezcla exhaustiva, la camara de mezcla 9 puede proporcionarse
por medio de un homogeneizador, por ejemplo un homogeneizador de tipo disco
con rotacién mecanica veloz, o de un homogeneizador de emulsificacién por el
uso de atomizacion por aspersién a alta presion. En la realizacion ilustrada, la
camara de mezcla homogeneizadora 9 tiene un puerto de entrada 15, y el azufre
liquido y la solucion dispersante se bombean en conjunto dentro del puerio de
entrada 15. El conducto dispersante 11 y el conducto de azufre 13 se conectan en
una conexion T y luego ingresan a la cdmara de mezcla 9 en conjunto en
proporciones seleccionadas logradas por medio de la coordinacion del volumen

bombeado desde los recipientes 1y 5.
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En el ejemplo ilustrado el azufre estaba presente en la suspension de azufre
emulsionado en aproximadamente 65-70 de porcentaje en peso. E! contenido de
azufre ha sido tan alto como de 85 de porcentaje en peso, sin embargo la fluidez
de la solucidn se vuelve problematica. Un contenido de azufre mas alto da lugar a

una solucién dispersante reducida y por lo tanto reduce los costos de operacién.

La proporcion del agente dispersante en la solucién dispersante estara
relacionada con la proporcion de azufre que puede estar presente en Ia

suspension de azufre emulsionado para resultados satisfactorios.

La suspension de azufre emulsionado, aln bajo presion, fluye desde la
camara de mezcla homogeneizadora 9 y se enfria a una temperatura inferior al
punto de fusion del azufre, es decir, por debajo de alrededor de 115°C. En la
realizacion ilustrada la suspensién de azufre emulsionado se enfria por medio del
bombeo de la solucién de azufre emulsionado dentro de un envase abierto 19 a
presion atmosférica para que la vaporizacion del solvente en la solucidn
dispersante provoque el enfriamiento. También puede proporcionarse el

enfriamiento adicional con intercambiadores de calor o similares.

Luego la solucion dispersante se retita de la suspension de azufre
emulsionado para dejar las particulas de azufre. En la realizacién ilustrada de la
Fig. 2, la suspension de azufre emulsionado enfriada se filtra para retirar la
solucién dispersante de la suspensién de azufre emulsionado para dejar una torta
de particulas de azufre. Se utiliza un filtro continuo, 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 producto de polvo de azufre micronizado 27.

La solucion 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.

Tambien se contempla que podria ser posible que la cantidad de azufre
solido y la solucion dispersante se mezclen en conjunto y luego se calienten a una
temperatura superior al punto de fusién del azufre, y se mezclen en conjunto de
manera mas homogénea para producir una suspensién de azufre emulsionado

luego de que la cantidad de azufre sélido se haya fundido.

Producto de polvo de azufre micronizado:

Ademas de proporcionar un método mejorado para la produccién de un
producto de polve de azufre micronizado, se contempla que el producto de polvo
de azufre es novedoso y se encuentra dentro del alcance de proteccién de la
presente, como un producto de polvo de azufre micronizado en donde el 95% de
las particulas en la torta seca tienen tamafno menor que aproximadamente 100
micrones 0 menor que aproximadamente 30 micrones, de acuerdo con o realizado

con el presente proceso, y no es conocido en la téchica.

El producto de polvo de azufre de un tamario de micrones consistentemente
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bajo producido 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 de molienda de la técnica previa.

Lo precedente se considera Gnicamente ilustrativo de los principios de la
invencion. Ademés, dado que numerosos cambios y modificaciones se les
presentaran facilmente a aquellos con experiencia en la técnica, no se desea
limitar la invencién a la construccion y operacién exacta mostrada y descripta, y
por consiguiente, todos los cambios 0 modificaciones adecuados en la estructura o
la operacién de los que pueda valerse se pretenden caigan dentro del alcance de

la invencion reivindicada.
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