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DESCRIPCION
Un procedimiento para obtener polvo de negro de carbén con contenido reducido de azufre
Campo de la divulgacion
La presente divulgacion se refiere a un procedimiento para preparar polvos de negro de carbén.

Mas en particular, la divulgacion se refiere a un procedimiento para obtener polvo de negro de carbdén con bajo
contenido de azufre.

Antecedentes

El negro de carbon es una forma de carbono finamente dividida, producida por la combustidon incompleta de
productos pesados del petréleo como el alquitran FCC, el alquitran de hulla, el alquitran de craqueo de etileno y en
pequefias cantidades de aceite vegetal. Se compone esencialmente de carbono elemental en forma de particulas
semiesféricas, coloidales, unidas entre si y formando principalmente agregados de particulas. El negro de carbén es
una forma de carbono amorfo que tiene una alta relacién de area superficial a volumen. Los polvos de negro de
carbéon (NH) tienen una variedad de aplicaciones que van desde neumaticos hasta electrodos, pigmentos,
cosmeéticos, plasticos, pinturas, etc. Sin embargo, el grado del polvo requerido en cada una de estas aplicaciones es
diferente en términos de estructura y composicion. Uno de los requisitos principales para las aplicaciones
especializadas es la alta pureza de los polvos de negro de carbén en términos de contenido de azufre, asi como la
contaminacién de otros iones metalicos. Uno de los problemas inherentes a la fabricacion del negro de carbén es el
contenido total de azufre en las materias primas, que no solo crea riesgos ambientales durante los procedimientos
de combustion de los aceites, sino que también se transmite con los polvos finales del negro de carbon. La
presencia de azufre en el producto final es perjudicial para la calidad, especialmente para aplicaciones
especializadas.

La alimentacién del negro de carbén o la materia prima del negro de carbon habitualmente contiene alrededor del 1-
4 % de azufre. Aproximadamente el 40 % de este azufre se retiene en el producto final de negro de carbén durante
los procedimientos de fabricacion, lo que equivale a aproximadamente del 1,0 al 1,5 % de azufre. Esta alta impureza
del azufre es perjudicial para aplicaciones particularmente como pigmentos, electrodos industriales, capas de base,
recubrimientos conductores, etc. En la industria de plasticos aislantes, existe la necesidad de un negro de carbdn
con bajo contenido de azufre para mejorar la capacidad de aislamiento de la sustancia y hacer que su superficie sea
mas uniforme. Esencialmente, el contenido de azufre requerido es inferior al 0,75 % segun los estandares de la
industria.

La técnica anterior describe diversos métodos para la eliminacion de azufre, tales como hidrodesulfuracion,
adsorcion, extraccion con disolventes, tratamiento bioenzimatico, oxidacion, etc. Sin embargo, estos procedimientos
son aplicables a la eliminacion de azufre de aceites petroquimicos y combustibles liquidos en general.

El procedimiento para la eliminacién de azufre de los aceites de petréleo se basa en el tratamiento del aceite con un
metal alcalino, especialmente el sodio metalico como agente desulfurante. En este procedimiento, el azufre se
elimina principalmente como sulfuro metalico en lugar de la eliminacion de toda la molécula que contiene azufre. El
sodio metalico se usa generalmente como metal puro o como aleacion, apoyado en especies inertes o disuelto en
amoniaco. En algunos procedimientos, se utilizan otros compuestos basados en sodio, como NaHS, NaNH. para la
desulfuracion. Sin embargo, estos procedimientos de desulfuracion basados en sodio llevan asociados limitaciones
como el bajo rendimiento del aceite de alimentacion desulfurado, la formacion de grandes cantidades de lodo
insoluble, el requerimiento de hidrégeno y los problemas de seguridad. La alta viscosidad inherente de los aceites
pesados y los residuos de petroleo dificulta las operaciones de procesamiento y separacion antes y después del
procedimiento de desulfuracion. Por lo tanto, hay una pérdida sustancial de aceite de alimentacion durante el
procedimiento, especialmente durante la filtracién o separacién. Ademas, muchos de los procedimientos basados en
sodio metalico para el tratamiento de aceite utilizan hidrégeno a altas presiones en combinacion con el sodio
metalico para desulfuracion.

El documento WO 02/48041 A1 describe un aparato y un método para recuperar el negro de carbon de los
subproductos de pirdlisis, y en particular un método para eliminar particulas de azufre del negro de carbon producido
por un sistema de pirdlisis de caucho de desecho. El azufre estd en forma de particulas fisicas y no esta en
combinacién quimica con el negro de carbén. Se propone eliminar estas particulas de azufre mediante un
procedimiento de extraccion con disolvente, es decir, disolverlo de la alimentacion de carbono utilizando un
disolvente como tolueno, secarlo y eliminarlo como desecho de sélidos de azufre.

La patente JP 2012 012450 A describe el suministro de un componente de bajo olor que usa negro de carbon.
Especificamente, se describe el tratamiento de una alimentacién de negro de carbon a base de petréleo con una
solucién acuosa de hidroxido de sodio para reducir el contenido de azufre antes de preparar el negro de carbon.
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La patente US 3.787.315 A describe reservas de aceite de petréleo de bajo contenido de azufre preparadas al poner
en contacto una reserva de aceite que contiene azufre con un metal alcalino.

De forma similar, la patente US 4.003.824 A describe la desulfuracion de alimentaciones de aceite de petréleo que
contienen azufre con hidréxido de sodio en presencia de hidrégeno, a temperaturas elevadas.

Los procedimientos mencionados anteriormente en la bibliografia para reducir el contenido de azufre estan dirigidos
a los aceites crudos o para la graduacion de aceite pesado. Sin embargo, ninguno de estos procedimientos se ha
intentado para la desulfuracién de materiales sélidos como los polvos de negro de carbon. Hasta ahora no se ha
explorado la eliminacion de azufre de los materiales en polvo sélido, como el negro de carbdn, utilizando
desulfuracion a base de sodio.

Por lo tanto, existe la necesidad de desarrollar un procedimiento para reducir el azufre del polvo de negro de carbon
utilizando una tecnologia de desulfuracion basada en sodio.

Objetos

Algunos de los objetos de la presente divulgacion, que al menos satisfacen una de las realizaciones en el presente
documento, son los siguientes: Es un objeto de la presente divulgacion proporcionar un procedimiento viable para
obtener polvo de negro de carbén con un contenido de azufre inferior al 0,07 %.

Otro objeto de la presente divulgacion es proporcionar un procedimiento para obtener polvo de negro de carbén con
un contenido de azufre inferior al 0,07 %, donde el procedimiento se lleva a cabo en ausencia de hidrégeno y
condiciones de presion externa.

Sumario

De acuerdo con la presente divulgacion, se proporciona un procedimiento como se define en las reivindicaciones
para obtener polvo de negro de carbén con un contenido de azufre de menos del 0,07 %, dicho procedimiento
comprendiendo:

reaccionar, a una temperatura y presion predeterminadas, polvo de negro de carbon que tiene un contenido de
azufre en el intervalo del 1-2 % con un metal alcalino o sal del mismo, en un medio fluido, para formar una mezcla
reaccionada que contiene un derivado de sulfuro alcalino y polvo de negro de carb6n con un contenido de azufre de
menos del 0,07 %; y

aislar el derivado de sulfuro alcalino de dicha mezcla para obtener polvo de negro de carbén con un contenido de
azufre de menos del 0,07 %.

En una realizacion preferida de la presente divulgacion, el metal alcalino o la sal del mismo se dispersa en el medio
fluido, antes de reaccionar con el polvo de negro de carboén.

Habitualmente, la reaccion se lleva a cabo bajo agitacion continua.
Habitualmente, el metal alcalino es un metal de sodio.
Habitualmente, la sal alcalina es hidroxido de sodio.

El medio fluido comprende al menos un compuesto seleccionado del grupo que consiste en tolueno, xileno, hexano,
heptano, gasolina, queroseno, petréleo crudo, petréleo residual, amoniaco, hidrégeno gas y nitrégeno gas.

Habitualmente, el medio fluido consiste en xileno.

Habitualmente, la presion predeterminada esta en el intervalo de 170,3 kPa (10 psig) a 3548,7 kPa (500 psig), mas
preferiblemente de 197,9 kPa (14 psig) a 446,1 kPa (50 psig).

Habitualmente, la temperatura predeterminada esta en el intervalo de 50 °C a 500 °C, mas preferiblemente de
250 °C a 350 °C.

Habitualmente, el derivado de sulfuro alcalino se aisla de dicha mezcla tratando dicha mezcla con agua a una
temperatura en el intervalo de 30 °C a 100 °C.

Descripcion detallada

Las realizaciones en este documento y las diversas caracteristicas y detalles ventajosos de las mismas se explican
con referencia a las realizaciones no limitantes en la siguiente descripcion. Las descripciones de componentes bien
conocidos y las técnicas de procesamiento se omiten para no oscurecer innecesariamente las realizaciones de este
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documento. Los ejemplos utilizados en este documento simplemente pretenden facilitar una comprension de las
formas en que se pueden poner en practica las realizaciones en este documento y ademas permitir a los expertos en
la materia poner en practica las realizaciones en este documento. Por consiguiente, los ejemplos no deben
interpretarse como limitantes del alcance de las realizaciones de este documento.

La descripcion que sigue a continuacion, de las realizaciones especificas revelara de manera completa la naturaleza
general de las realizaciones en este documento, que otras personas pueden, mediante la aplicacion de los
conocimientos actuales, modificar y/o adaptar facilmente para diversas aplicaciones, dichas realizaciones
especificas sin apartarse del concepto genérico, y por lo tanto, dichas adaptaciones y modificaciones deben y estan
destinadas a estar comprendidas dentro del significado y rango de equivalentes de las realizaciones descritas. Debe
entenderse que la fraseologia o terminologia empleada en este documento sirve para fines de descripcion y no de
limitaciéon. Por lo tanto, aunque las realizaciones en este documento se han descrito en términos de realizaciones
preferidas, los expertos en la materia reconoceran que las realizaciones en este documento pueden ponerse en
practica con modificaciones dentro del espiritu y alcance de las realizaciones como se describe en este documento.

El término "medio fluido" como se describe en la presente divulgacion define un medio, que es un liquido, gas o
mezcla de ambos, para llevar a cabo el procedimiento como se describe en el presente documento.

La presente divulgacion proporciona un procedimiento para reducir el azufre del polvo de negro de carbén, a fin de
mejorar la calidad y aplicabilidad del polvo. El procedimiento implica poner en contacto polvo de negro de carbon con
un contenido de azufre del 1 al 2 % con un metal alcalino o una sal del mismo, en un medio fluido, para formar una
dispersion y calentar la dispersidon a una temperatura en el intervalo de 250-350 °C. El azufre en el negro de carbon
reacciona con el metal alcalino para formar una sal de sulfuro alcalino. La sal de sulfuro alcalino se puede eliminar
del sistema por medio de la disolucién de la sal en agua. El procedimiento se realiza en autoclave y bajo agitacion
vigorosa.

El procedimiento de la presente divulgacion se puede usar para reducir el contenido de azufre en nanotubos de
carbono, fibras de carbono, grafito, carbén activado y coque.

La presente divulgacion describe el desarrollo de una tecnologia basada en sodio metdlico para la reduccion de
azufre del polvo de negro de carbon (por ejemplo: grado N234).

El fluido puede ser liquido, gas o una mezcla de liquido y gas. El liquido podria ser cualquier disolvente de base
organica que tenga afinidad con el negro de carbén. Puede observarse que los polvos de negro de carbdn son
altamente hidrofébicos y, por lo tanto, se pueden usar disolventes de baja polaridad como el xileno, el tolueno, el
hexano, el heptano o aceites de petréleo mixtos como gasolina, queroseno, petroleo crudo, aceites residuales,
amoniaco liquido, etc. El gas podria ser amoniaco, hidrogeno o nitrégeno gaseosos.

En la presente divulgacion, el medio fluido consiste en al menos un compuesto seleccionado del grupo que consiste
en tolueno, xileno, hexano, heptano, gasolina, queroseno, petroleo crudo, petréleo residual, amoniaco, hidrégeno
gas y nitrogeno gas.

En una realizacion de la presente divulgacion, el procedimiento se lleva a cabo dispersando polvo de negro de
carbdén en un medio fluido, afiadiendo metal alcalino en forma sélida al medio fluido, y haciendo reaccionar el polvo
de negro de carbéon con el metal alcalino en medio fluido a una temperatura en el intervalo de 100-400 °C,
preferiblemente a una temperatura de 250-350 °C, mas preferiblemente en el intervalo de 250-325 °C y bajo una
presion en el intervalo de 170,3 a 3548,7 kPa (10 a 500 psig), preferiblemente de 170,3 a 308,2 kPa (10-30 psig),
mas preferiblemente en el intervalo de 197,9 a 239,2 kPa (14-20 psig).

En otra realizacién de la presente divulgacion, el procedimiento se lleva a cabo dispersando el metal alcalino o la sal
del mismo en un medio fluido para formar una dispersion, afiadiendo polvo de negro de carbon a la dispersion y
haciendo reaccionar polvo de negro de carbdn con el metal alcalino disperso en el medio fluido a una temperatura
en el intervalo de 100-400 °C, preferiblemente a una temperatura de 250-350 °C, mas preferiblemente en el intervalo
de 250-325 °C y bajo una presion en el intervalo de 170,3 a 3548,7 kPa (10 a 500 psig), preferiblemente de 170,3 a
308,2 kPa (10-30 psig), mas preferiblemente en el intervalo de 197,9 a 239,2 kPa (14-20 psig).

En otra realizacion mas de la presente divulgacion, el procedimiento para la eliminacion de azufre del polvo de negro
de carbon se lleva a cabo haciendo reaccionar el polvo de negro de carb6n con una sal alcalina tal como hidréxido
de sodio. El procedimiento consiste en disolver el hidroxido de sodio en agua para formar una solucion alcalina,
afadir la solucién a la dispersion del negro de carbon en un medio fluido y hacer reaccionar el polvo de negro de
carbon con la solucién de sal alcalina, en el medio fluido a una temperatura en el intervalo de 100 a 400 °C,
preferiblemente a una temperatura de 250-350 °C, mas preferiblemente en el intervalo de 250-325 °C y bajo una
presion en el intervalo de 170,3 a 3548,7 kPa (10 a 500 psig), preferiblemente de 170,3 a 308,2 kPa (10-30 psig),
mas preferiblemente en el intervalo de 197,9 a 239,2 kPa (14-20 psig).

En otra realizacion mas de la presente divulgacion, el procedimiento implica hacer reaccionar polvo de negro de
4



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2733444 T3

carbon que tiene un contenido de azufre del 1 al 2 % con un metal alcalino o sal del mismo, en un medio fluido, a
una temperatura en el intervalo de 250-300 °C, bajo una presion en el intervalo de 170,3 a 3548,7 kPa (10 a 500
psig), preferiblemente de 1480,3 a 2169,8 kPa (200-300 psig), en presencia de hidrégeno.

La divulgacion se ilustra con mas detalle con la ayuda de los siguientes ejemplos que no deben interpretarse para
limitar la divulgacion de ninguna manera.

Ejemplo 1

Se afiadieron aproximadamente 10 g de polvo de negro de carbén a 400 ml de xileno en un reactor Parr de alta
presion de 1 litro, para formar una dispersion. Se afiadieron 0,5 g de sodio metalico en forma de pequefias piezas a
la dispersién. A continuacion, el sistema se presurizé con 790,8 kPa (100 psig) de hidrogeno. El sistema se mantuvo
bajo agitacion constante (600-800 rpm) y se calenté a una temperatura de 300 °C durante 3 horas. Después de un
tiempo de residencia de 3 horas, el sistema se enfrio, la mezcla reaccionada se filtr6 y se lavd con agua a una
temperatura de 50 a 100 °C durante 3 horas, para eliminar el sulfuro de sodio (Na;S) presente en la mezcla para
producir polvo de negro de carbon desulfurizado. El polvo se secd y se analizé el contenido de azufre mediante
analisis CHNS. El contenido inicial de azufre del polvo era de aproximadamente el 1,25 %. El contenido neto de
azufre después del procedimiento era del 0,83 %, lo que indica una desulfuracion de aproximadamente el 34 %.

Ejemplo 2

Se afiadieron aproximadamente 10 g de polvo de negro de carbén a 400 ml de xileno en un reactor Parr de alta
presién de 1 litro para formar una dispersion. Se afiadieron 2 g de piezas de sodio metalico a la dispersion. Después
de la adicion de sodio, el sistema se presurizé con 790,8 kPa (100 psig) de hidrégeno. El sistema se mantuvo bajo
agitacion constante (600-800 rpm) y se calenté a una temperatura de 300 °C durante 3 horas. Después de un tiempo
de residencia de 3 horas, el sistema se enfrid, la mezcla reaccionada se filtr6 y se lavé con agua a una temperatura
de 50 a 100 °C durante 3 horas, para eliminar el sulfuro de sodio (Na;S) presente en la mezcla para producir polvo
de negro de carbdn desulfurizado. El polvo se seco y se analizé el contenido de azufre mediante analisis CHNS. El
contenido inicial de azufre del polvo era de aproximadamente el 1,25 %. El contenido neto de azufre después del
procedimiento era del 0,43 %. La desulfuracion en el Ejemplo 2 fue de aproximadamente el 65 %, debido a las
mayores cantidades de sodio utilizadas.

Ejemplo 3

Aproximadamente 2 g de sodio metalico se dispersaron primero en 400 ml de xileno. A continuacién, se afiadié
polvo de negro de carbon (10 g) a la dispersion en el reactor de presion. A continuacion, el sistema se purgd con
hidrégeno a aproximadamente 1480,3 kPa (200 psig). El sistema se mantuvo bajo agitacién constante (600-800 rpm)
y se calenté a una temperatura de 300 °C durante 3 horas. Después de un tiempo de residencia de 3 horas, el
sistema se enfrio, la mezcla reaccionada se filtr6 y se lavd con agua a una temperatura de 50 a 100 °C durante 3
horas, para eliminar el sulfuro de sodio (NazS) presente en la mezcla para dar polvo de negro de carbén purificado.
El contenido neto de azufre en el polvo de negro de carbén purificado después del procedimiento era del 0,054 %.
La desulfuracion era del aproximadamente el 96 %, probablemente debido al uso de una dispersién de sodio-xileno
y una mayor presion.

Ejemplo 4

Aproximadamente 1 g de sodio metalico se disperso primero en 400 ml de xileno. A continuacion, se afiadio polvo de
negro de carbdn (10 g) a la dispersion en el reactor de presion. La reaccion se llevo a cabo a presion atmosférica. El
sistema se mantuvo bajo agitacion constante (600-800 rpm) y se calenté a una temperatura de 300 °C durante 1
hora. Después de un tiempo de residencia de 1 hora, el sistema se enfrio, la mezcla reaccionada se filtré y se lavo
con agua a una temperatura de 50 a 100 °C durante 3 horas, para eliminar el sulfuro de sodio (Na.S) presente en la
mezcla para obtener polvo de negro de carbdn purificado. El contenido neto de azufre después del procedimiento
era del 0,045 %. Se observd que la desulfuracion fue del 96 %. Esto indicaba que el procedimiento funciona bien
incluso en ausencia de hidrogeno y cualquier condicion de presion externa.

Ejemplo 5

Aproximadamente 0,5 g de sodio metalico se dispersaron primero en 400 ml de xileno. A continuacion, se ahadié
polvo de negro de carbon (10 g) a la dispersion en el reactor de presion. La reaccion se llevd a cabo a presion
atmosférica. El sistema se mantuvo bajo agitacién constante (600-800 rpm) y se calenté a una temperatura de
300 °C durante 3 horas. Después de un tiempo de residencia de 3 horas, el sistema se enfrio, la mezcla reaccionada
se filtr6 y se lavd con agua a una temperatura de 50 a 100 °C durante 3 horas, para eliminar el sulfuro de sodio
(Na2S) presente en la mezcla para dar polvo de negro de carbén purificado. El contenido neto de azufre después del
procedimiento era del 0,16 %. Se observé que la desulfuracion fue del 87 %.
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Ejemplo 6

Se disolvieron aproximadamente 4 g de hidréxido de sodio en agua (200 ml), y a continuacion la solucion se afiadio
a polvo de negro de carbdn dispersado en xileno (10 g en 400 ml) en el reactor de presion. La reaccion se llevo a
cabo a presion atmosférica. El sistema se mantuvo bajo agitacion constante (600-800 rpm) y se calenté a una
temperatura de 300 °C durante 2 horas. Después de un tiempo de residencia de 2 horas, el sistema se enfrid, la
mezcla reaccionada se filtré y se lavé con agua a una temperatura de 50 a 100 °C durante 3 horas, para eliminar el
sulfuro de sodio (NazS) presente en la mezcla para obtener polvo de negro de carbén purificado. Se observé que se
consiguié una desulfuracion de aproximadamente el 64 %.

Los detalles experimentales anteriores estan tabulados en la tabla 1.

Tabla 1
Ejemplo | Cantidad de Na Temperatura Tiempo | RPM | % de % de H2 kPal/psi
(9) (°C) S desulfuracion
0 0 0 0 1,25 - 0
1 0,5 300 3h 600 0,83 33,6 790,8/100
2 2 300 3h 600 0,43 65,6 790,8/100
3 2 300 3h 800 | 0,054 95,6 1480,3/200
4 1 300 1h 600 | 0,045 96,4 0
5 0,5 300 3h 600 0,16 87,2 0
6 4 g de NaOH 300 2h 600 0,44 64,8 0

A partir de los detalles experimentales anteriores, queda claro que se obtiene un alto porcentaje de desulfuracion
cuando el procedimiento se lleva a cabo utilizando una dispersion alcalina, como en el Ejemplo 4.

Ademas, el procedimiento de acuerdo con la presente divulgacion como en el Ejemplo 4 es capaz de reducir el
contenido de azufre del polvo de negro de carbon a menos del 0,07 % en ausencia de hidrégeno o cualquier
condicion de presion adicional.

A lo largo de esta memoria descriptiva, se entendera que la palabra "comprender”, o las variaciones tales como
"comprende” o "que comprende”, implican la inclusion de un elemento, nimero entero o etapa, o grupo de
elementos, numeros enteros o etapas expuestos, pero no la exclusiéon de cualquier otro elemento, nimero entero o
etapa, o grupo de elementos, niumeros enteros o etapas.

El uso de la expresidon "al menos" o "al menos uno" sugiere el uso de uno o mas elementos o ingredientes o
cantidades, ya que el uso puede ser en la realizaciéon de la invencidon para lograr uno o mas de los objetos o
resultados deseados.

Cualquier discusion de documentos, actos, materiales, dispositivos, articulos o similares que se haya incluido en
esta memoria descriptiva tiene Unicamente el propdsito de proporcionar un contexto para la invenciéon. No debe
tomarse como una admisién de que cualquiera o todas estas materias forman parte de la base de la técnica anterior
o eran de conocimiento general comun en el campo relevante para la invencion tal como existia en cualquier parte
antes de la fecha de prioridad de esta solicitud.

Si bien en el presente documento se ha puesto un énfasis considerable en las etapas especificas del procedimiento
preferido, se apreciara que se pueden realizar muchas etapas y que se pueden hacer muchos cambios en las
etapas preferidas sin apartarse de los principios de la divulgacion. Estos y otros cambios en las etapas preferidas de
la divulgacion seran evidentes para los expertos en la materia a partir de la divulgacion en este documento, por lo
que debe entenderse claramente que la materia descriptiva anterior debe interpretarse simplemente como ilustrativa
de la divulgacion y no como una limitacion.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para obtener polvo de negro de carbdn con un contenido de azufre de menos del 0,07 % en
peso, comprendiendo dicho procedimiento:

* hacer reaccionar, a una temperatura y presion predeterminadas, polvo de negro de carbon que tiene un
contenido de azufre en el intervalo del 1-2 % en peso con un metal alcalino o sal del mismo, en un medio fluido,
para formar una mezcla reaccionada que contiene un derivado de sulfuro alcalino y polvo de negro de carbon
con un contenido de azufre de menos del 0,07 % en peso, donde el medio fluido comprende al menos un
compuesto seleccionado del grupo que consiste en tolueno, xileno, hexano, heptano, gasolina, queroseno,
petréleo crudo, petroleo residual, amoniaco, hidrégeno gas y nitrégeno gas; y

+ aislar el derivado de sulfuro alcalino de dicha mezcla para obtener un polvo de negro de carbén con un
contenido de azufre de menos de un 0,07 % en peso.

2. El procedimiento segun la reivindicacion 1, donde el metal alcalino o sal del mismo se dispersa en el medio fluido,
antes de reaccionar con el polvo de negro de carbon.

3. El procedimiento segun la reivindicacion 1, donde la reaccion se lleva a cabo bajo agitacion continua.
4. El procedimiento segun la reivindicacion 1, donde el metal alcalino es un metal de sodio.

5. El procedimiento segun la reivindicacion 1, donde la sal alcalina es hidréxido de sodio.

6. El procedimiento segun la reivindicacion 1, donde el medio fluido consiste en xileno.

7. El procedimiento segun la reivindicacion 1, donde la presion predeterminada esta en el intervalo de 170,3 kPa (10
psig) a 3548,7 kPa (500 psig).

8. El procedimiento segun la reivindicacion 1, donde la presion predeterminada esta en el intervalo de 197,9 kPa (14
psig) a 446,1 kPa (50 psig).

9. El procedimiento segun la reivindicacion 1, donde la temperatura predeterminada esta en el intervalo de 50 °C a
500 °C.

10. El procedimiento segun la reivindicacion 1, donde la temperatura predeterminada esta en el intervalo de 250 °C a
350 °C.

11. El procedimiento segun la reivindicacion 1, donde el derivado de sulfuro alcalino se aisla de dicha mezcla
tratando dicha mezcla con agua a una temperatura en el intervalo de 30 °C a 100 °C.
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REFERENCIAS CITADAS EN LA DESCRIPCION

Esta lista de referencias citadas por el solicitante es tnicamente para la comodidad del lector. No forma parte del
documento de la patente europea. A pesar del cuidado tenido en la recopilacién de las referencias, no se pueden
excluir errores u omisiones y la EPO niega toda responsabilidad en este sentido.

Documentos de patentes citados en la descripcion

WO 0248041 A1 [0007]
JP 2012012450 A [0008]
US 3787315 A [0009]
US 4003824 A [0010]
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