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para £olicitar
Y AW LYW Ui 1 BVENOCION
en
ES5s AN A
por VEIITE afice

a8 nombre American Cyanamid Company, entidad norteamericana,

astablecida en 3C Rockefeller Placa, Mueva York, BEctadoe Uni-
dos de América, por
wUJIT PROCEDIIITITO D= gRUDUCIR Ui CILARURC DE
"iTAL ALCALINOTERREOCY,

T et et et e et et i 8 i e = e ia

Bl prerenrte invento se refiere a un procedinmis nto de
preparar cianuro de metales alcalinotérreos,
mstas combinaciones £on adecuadas pare gram variedad
’de usos, pues, por ajeuplo, sl cianuro célcico es unes fuente
de que se dispone con facilidud‘p&ru obtercr 4cido cianhidri-
cc por descomposicifn cuando st expone a una atméufers himedas,
For consisuiente, la combinacibn es aplicable a uscs talee co-

mo la fumigacidn para el control y exterminacién de incectec.
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El cianuro célcico se utiliza también er la industria Hninera,
por zjauplo, én procedimientosipara extraer metales de sus
minerales, Los cianuros de bario y estroncic scn de eépecial

utilidad ccno agentes de cementacidn en bailcs salinos fundidos

- para el temple de superficie de articulos de hierro v ascerc.

A1 principal objeto de ?sfe invente ec ofrecer un
procedimisnto por el cusl los cianuros de metales alcalinotd-
rreos pusden obtenerse fécilmente en forma virtualmente pura,
Ctro objeto 28 un procedimiento de brcducir los cianuros de ne-
tales alcalinotdrreos qus reguiere solo unp equipo sancillo y
88 de gran rendimiento. Otros objetos se verfr & continuacién:

Segin el invento, se ofrece un procedimiento de produ~
cir un ciapurc de metal alcalinotdrrec, que comprende Adisolver
un cianuro ds metal alcalino er 2lcohel metilico, etilico o
ambosz, aﬁadif un halogenuro de metai &lcalinotérreo a la solu-
2ibn, y rccupsrar de esta dltina el cianurc de metal alcalipc-
tdrraen recultante. Con preferencis esta operacién de recupe-
racidn subsiguiente a la adicibén del halogenuro de matal alca-
linotérrec, S aféctda separando 1o insoluble, tratando la co=
lucién con amoniaco, sepearando el diam@niatc de c¢isnpuro de ne-
tal zlcalinotérraec precipitade résu;tante ¥ decauonizandc €l -
diamoniato de cilanuro de metal alcalirotérrso para producir un
oianuro de netal alcalinotérreo virtualnmente puroc.

Adanflg; segdn el invento ge ofrece ur método ciclis

co de producir un cilanurc de nretal alcalinotérreo, que com-

prende disolver un cianuro de metal alcalino en slcohol metfli-

co, 2tflico o ambos, ailadir un halogenuro de metal alcalinoté-

rreo a la ¢6lucibn, separar lo inscluble, tratar ls solucién con
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amoniaco, Separar el diarcniato de claruro de retal alcalino-
térreo precipitado resultante del 1fquido madre que conticne
alcohol, amoniaco y cianuro de netal alcalinotérreo residual,
decamnnizar el dianonishode ciamure de netal alcalinotérreo
para producir un 2ianuro de metal aicalinotérreo viftualmﬂnte
puro, ssparar del liguido nadre un alcohol Virtuqlmente libre
des amcniaco y volver dicho algohol al ciclo,

Un procediniento conveniente de rsalizar el m ncic-

nado cielo Jd» operaciones se represerta en forma diagranbti-
ca en la adjunta hcja ée pacsc, Cuando el procédimientovsé
emples para producir el ciapuro de calclo, por ¢jermplo, un
equivalente de mol de cianuro sédico e disuelve en ure canti-
dad suficiente de alcohol metflico virtualmerte seco.
Un equivalente de medio mol de claoruro célcico anhidro ce afis-
de despues lentemente a la solucibn alcohélica, con agitacién
continua y enfriando a una temperatura con preferencia infe-
rior a 400 C. Tiens lugar una doble descompnsicién con la
formacidn de un lodo gue coptiene c¢loruro =édico como naete-
rial insoluble y cianuro cflcico en solucién. Bl lodo go
filtra, dejandc on la torta de filtro &l eloruro sédico y
cualesquiera lmpurezas indeccables que puodan habef cetado pra-
senptes an loo reactivos., la torta de f£{ltro se puede lavar
con alcohol metflico y las levaduras se pueden sidadir al £1l-
trado. a solucién alcoh6lica de ciarurn cflcico ec unv1£~
quido de color pajizo claro, que o8 bastants estable en re-
PoEO, particulaimente 5i ce nentiene a bgjas temperaturas.

dp la forma preferida, £e introduce luego somiaco

cacecso seco @n la solucibn de cianuro o#lcico, con 10 cual pre-
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cipita diasmoniato de cianuro célcico como up ©6lido cristalino,
de blando griséceo, Thoilmente filtrable y}de ligero matiz ro-
sado. Dabido al calor relativamente sltc de la sclucidn de
aroniacoi.en alcohol metl¥ico, es deseable enfriar 1ls neszcla du=
rante le amoniuacién, con preferencis a terperature inferior a
35 €, para evitar ;nceb*aa de‘compo sicifn andlnmica y cscure-
cimiento del ifquidoe.

in al precente procediniento se prefiaren reactivos
secos © virtaulmente &rhidros, debido sl hecho de que la hume-
dad tiene tendencia a desgomporer 1os cianuros de metal slcali-
térreo, esproialmente el ciapuro cfileico, con la conSiguieniE
diegminucién A= rendimiento.

Cuando ce digpone de amoniaco 1¥quide aphidro, este ma-
terial puede usarse con ventaja por la sercilla razbp Q2 qué su
edicién en £ste punto tiende a neprtaper una deseable tompera-
tura baje en 21 racipiente da2 procipitacidn,

Aunque el uso de hidréxido anénice tiepa el ipcorve -

nlente de que intreduse agua, sin eubar 50,

[$3]

n oL ceso de hi-
dréxido aubnico aonsentrado, sclo Pntrdrﬁn n ol meretruc de
reaccién, pequeiias cantidades de agua, gue no pueden determs-

naT un Intuficiente descerso del rendimiento fingl para ser

-pGr sompleto énd,weable

0t . . )
“1 20do ds Alanoniato % clanuro ofloico se Piltra

despues y =i Hanoniato puede luverse oon ¢lcohol n-tflico sea-

~ -~ PR PRI 2y ~ e TR . . . . .
turado “e wlioniaco. Cuando e lava asf, el filtradc y la-

vaduras cembinados gue contiercn alechol metfico, enonis oo v

Y, ENC

cianuro célcico regpidual ce tratar oon una coenpinacibr que, ror

2oble decoonetsiciér con el eianurc cflcice regidual, forma uns
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combinacidn de calelo inscluble y ur cianure soluble, Las com-
binaclones que pusder usarse pars ente cbj2i0 son carboratos,
y en particular los carbonatoe de metales &lcalincs, por ejenm-

ple, carbonato sé6dico, qu~ se afiaden al 1¥quido nadre con pre-

forencia en soluaidn acuosa. Lusgoe 22 Z1ltrs la mescla para
s2parar el carbonato cA4. ico precipitudo. L. Dltrade se oare

ga 2n un alanbiqus de destilacidn equipado ncn una anlumna

.

fraceionante y un oondensador. Bl slcohol y el amoniaco que

v

_salsn da la coluune fracclonante se condéncan y se vuelven al

- ¢ic¢lo por separado. Bl rosiduoc de clanuro e netal aloalino

&cuds0 se guita del ¢lambique y puede someterse a procedimicon -
to pera obtener el clanuro en furma seca -Virtnalmente pure, y
luego se vuelva ai aiclo,

6n Ja operacién anterior, el lIguido madre cde la pre~
cipitaéidn de diamonialoc se trata acf con objato de teper pre-
sent® un cianuro més csteble, & saber, el cilanuro cddicc, del
cual se puacde destilar el aleohol. Cuarndo el lIquidc madre cin
tratamiento se calienta a temperatura suficiente parea separsr
el aloohol por destilacidn, time lugar una ‘eacciln entre el 2ia-

naro céloico residual y ¢ alcohol, ”erménc 'se impurezas que

pasan al destilado. 4

31 ‘diamoniato ¢e cianuro célcico se Cesamnoniza luego
por calor para producir ei clanuro cflcico wvirtualrente purc,

y 2l amoniaoo desarrollado se vuelve al ciclo. Se necesita

una tegperatura de 200 a 230° C para la répida sepsrecién del

suoniaco. Son ap;icables,;temperatura& couprendidas entre 18C°
y 3250 o, Sin embargo, a las temPﬂ aturao nfs slitas debe cui-~

darse de evitar la descompcsicibn del c:&nuvo c#leico., Le des-
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amonizacion puede realigarse calentando el dianoniato =n vacio
parcial para evitar el contacto de aire y especiaulmente la hu-
mzdad, y para facilitar la extraceién del‘amuyiaoo desarrollado. .

Una operacidn de gran importancia en el mencicnads ci-
clo es el tratamiento del 1fquido madre del precipitad de diem
monieto gque implica la recuperacibn del alcohol y los reactivos
de awmoninco. - Js importante que el alcechol recuperade scté vir-
tualmente libre de anoniaco cuando se vuelve al ciclo, porgue
se ha descubierte que un contenido de amoniaco mayor de uro por
ciento aproxinadumente impide en gran mansra la disclucién del
clanuro cdloico de su interior. Yor tanto, el volver &l ciclo
el 1figufdo madre cono tal disminuirfa le eficiencia del proce-
dimiento. Adends, la separacién del amoniaco por merc calenta-
miento del lfquido nadre no es satisfactoria, porque sobreviens
desecmposaicidn azdlnica con formacién de impureszas colubles en
el mismo que Aisumipuyen la calidad 12l producto final si dich
l1fquido se omplea on un 2Mcle subsiguiente. Como concecuencia,
recuperando él clanuro, alcohol y aworiaco separadementr del 1f-
quido madre, se evita la interferencia de uno er otrn 0 2rn el
funcionamiento eficsaz de todo el ciclo, al pasce que &l propio
tiempo pusden usarse todos los valores on zote u cotrosprocedi-
mientos. | |

EJEMF LC

2 noles de cianuro sédico (1(3.2 g. de YaCll & 95 )
se disolviaron en 1,400 on3 de alechol metflico seco. 1 nol
de oloruro cdlcico (111 g de CaCl, anhidro de 14 mallas) se aiia-
346 lentamente a la zolucién d= alcohol durgnte an periodo de

X minutos con agitacibn continua y enfriasmicnto en balio Ze hie-
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1o para meptener la temperatura del 1fquide por debajo de 309 C.
21 lodo rTesaltante se agité dﬁranta otror 3C minutos, luage se
filtré, y la torta de filtro del cloruro =6dico se lavé cop

200 on3 dg,algohgl metflico ceco. RL filtrade y las lavaduras
combinados se trataron con 10 moles de amonisco gaseoso a ra-
z6n de 2 moles por hora, agitando y enfriando a temperatura de
unos 20° ¢.  la suspensién resultanﬁe de cristales de diamoniae-=
to de ciapuro célicico se filtré, y la torta de filtro se lavé
con 100 cm3 de alcohol metflico seco frfo, saturado de smopia~
c0. Bl filtrado conbinado conel iiquido de lavado gue conte-

nfe alcohol metilico, amoniaco y cianuro c8lcico residuai se

trat6é con solucibn acuosa de carbonato s6dico al 5 % pars con-

vertir el cienuroc céloico en cianurc sé6dico. E1 carboneto cél-
cico precipitado se separé por filtracidn, y el filtrade se car-
g6 en un alambique rectificador equipado con una colunna frac-
cionante y un condensador. El &lcohol nmetflico y el amoriacc
se destilaron de la megocelae dejando en-el alambique'al rasiduc
de cianuro s6dico acuoso, El alcohol metflico se condens6 y
reouperd virtualamente iibre de amoniaco. Este se recuperd luz-
g0 y sa volvié al ciclo. El dismoniato de cianuro cflcico coris-
talino se calenté en vacfo parcial durante 4 horas a temperatus=
ra de 200 a 220° ¢, y se recuper6 el amoniaco desarrollado,
El producto restente fud un polvo gris pélido gque en el an#-
lisis contenfa 97,8 % de cianwro cédlcico.

De modo anflogo pueden prepararse otros cianuros de
netales alcalinotérreos en forma virtualmente pura utilizando
los cloruros de matales alcalinotérreos, siendo de gran impo -

tancia separar el amoniaco al volver el alcohol al ciclo.

-7 -
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Cuendo @ use alcohol etflico er lugar de 21cohol me.
tilico en el procedimiento, se necesita ﬁna cartided mayor por
la menor solubilidad en el mismo de los cianuros de metsles al.
calinotérreos, |

La operscifn segfn se desoribe ofrece un procedimiene
to conveniente y seguro para producir cianuros de metales al-
calinotérreos de alta calidad.

Aunque el invento se ha descrito con referencia espe-
ciel a realizaciones especificas, debe entenderse Cue no se li.
mita & las mismas, sino que debe ihterpret&rse ampliamente y
como dnicamente restringido por la finalidad de las reivindica-
ciones anexas.

Bsta solicitud, que corresponde a la presentadas en .
los BEstados Unidos el 10 de mayo de 1943, bajo el ndmeror486.34a,

Se acoge a los benefio;os del srtfculo 51 del vigente BStatuto
'de Propiedad Industrial. ‘ '

—Yoe NOCTA s

Los puntos de invencién proPia'y nueva que se pres
sentan para que csean objeto d e esta Patente de Invencifn en
Espapia por VEINTE aiios, son los siguientes:

2 - Un progedimiento de producir un eianurb de me-
tal alcalinotérreo, caracterizado porque un oisnuro de metal

alcalino se disuelve en &lcohol metilico, ¢ tflich o anmbos, se

-3
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stiade 2 la soluocién un halogenuro de un metal alcalinotérreo
¥y se recupera de la solucibn el cianurc de metal alcalinoté-
rreo resultante.

22 - Un procedimiento de producir un cisnuro de me-
tal alcalinotérreo, caracterizado porque se disuelve un cianuro
de metal alcalino en alcohol metflico, etflico o eubos, se aiia-
de a la solucidn un halogenuro de metal alcalinotérreo, se sepa-
ra lo insoluble, se trata la solucién con amoniago, se separs el
diamonieto de cianuro de metal alcalinotérreo precipitedo re-
sultante y se desamonize el diamoniato de cianuro de nmetsl ala-
caliﬁotérreo para prodeir un cianuro de metal alealipotérreo
virtualmente puro.

32 -~ Un procedimiento cielico de producir un ¢ianuro
de ﬁetal alcalinotérreo, ceracterizado porque ée disuelve un cia-
nuro de metal alcalino en élcohol metilico, etflico o ambos, se
efiade a la solucidn un halogenuro de metal alcalinotérreo, se
separa lo insoluble, se trata la solueidn con amon;acn, se sew-
para el diamoniato de cianuro de metal alcalinotérreo precipi-
tado resultante del liquido madre que contiene alcohol, amonia-
co y cianuro de metal alcalinotérreo residual, se desamonize el
dimmoniato de éianuro de metal alcalinotérreo para producir un
cianuro de metal alcalinotérreo virtualmente purc, se szpara gel
1fquido madre un alcohol virtualmente libre de amoniaco, y se
vuelve dicho alcchol al ciclo.

4¢ - Un procedimiento ofolico segin re reivindica en
el punto 32., caracterizado porgue se recupera el aﬁOniaco del
1fquido madre, de la operecién de desamonizacién, o de uno y

otra, y el wmismo se vuelve al ciclo.
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5¢ - Un procedimiento cfclico segln se reiviniica
en los puntos 32., 0 42,, caracterizado por el hecho de que
antes de separar el alcohol virtualmente libre d= amonieco,
ge afiade al 1lfquido ﬁadre una combihaciOn que, por doble des-~
composicién con el cianuro de metal alcalinotérreo residual,
forma‘dha combinac iédn de umetal alcalinotérreo insoluble ¥ un
cianuro soluble, separdndose dicha combinacibn insoluble de
metal alcalinotérreo.

6 - Un procedimiento cfelico segin se reivindica en
el pgnto 5¢., caracterizado por el hecho de que d icha combire -
cién afiadida es un carbonato de metal alcalino, con'preferencia
carbonato sédico.

7¢ - Un procedimiento segdn se reivindica en cualquie-
re de los puntos 2¢ a 6%2,, caracterizado por el hecho de que el
aloohol y el amoniaco son virtualmente anhidros,

82 - Un procedimiento segin se reivindice en cualquie=
ra de los puhtos 2% a 7?., cerscterizadorpor el heoho de que el
halogenuro de metal alcalinotérreo se afiade & la solucifn al-
cohblica mantenida a una temperatura_né superior a unos 4@° ¢.

92 - Un procedinmiento segfin se reiviﬁdiea en cual-
quiera de los puntos 29 a 82., caracterizado por el hecho de
que la solucién se trata con amoniaco a temperatura que no ex-
cede de un03155° Ce |

102 -~ Un procedinmiento segfn se reivindica en cusl-~
quiera de los puntos 2§ a 98,, caracterizado pbr el hedho de que
el diamoniato de cianuro de metal ale&linoté;reo se desemopiza
& temperatura gomprendida entre 180 y 325o Ce

118 ~ Un procedimiento segin se reivindica encusle

= 10 -
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quiere de 1los puntos 22 a 10®,, caracterizado por el ke cho de
que el alcohol y el amoniaco se evaporan del lfquido madre, y
de dichos vapores se condensa un &lcohol virtualmente libre de

amoniacos.

12¢ ~ Un procedimiento de producir un cianuro de me-
tal alcoalinotérreo,

Tal y oomo se ha desorito en la Memoria que antecede,
representado en gl dbujo que me acompafia y con los fires que se

han e specifioado.

Esta Memoria gonsta de once hojas esorites por uns so-

la cara,

Hedrig,
Alberlg 45
‘ N
WALA TEF RosuccxonAL
POR DIFECIO BEL 931 »
Ch/
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