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para soligiter
P A T ENTE DE IHNVENCI O;N‘
en
ESPAN A
por VEINTE efios

a nombre de American Cyanamid Company, entidad norteamericana,
establecida en 30, Rockefeller Plaza, Nueva York, ESTADOS UNIDOS
DE AMERICA, 'por |

"UN PROCEPIMENTO DE OB@MB DIAMONIATO DE CIANURC

"CAICICO™,

.o

Este invento se refiere a un procedimiento de preparar

diemoniato de cianuro o#lcico, combinacién que tiene la férmula
Ca(GH)ya (NH3) ,

Este combinseifén ha sido descrita en forma bastante
completa en numer osas prblicaciones, por e jemplo, en la patente
de los EE. UU. a Robert W. Poindexter, Jr;; 1.596,120. |

Esta cotbinacidn, au.ane interesente e importante por

s wmisma, es especialmente valiosa por cuanto puede ser desamopie
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zads fhoilmente por calentamiento para dejar un cianuro calcico
bastante pugo.

El mismo cianuro cfleico es importante por cwanto es
una fuente de fAcil acceso de fcido cianhfdrico, bien por des=
composicién medisnte fcido sulfdrico o po humedad, Este dl-
timo procedimiento se utiliza en gran medida en la fumigacién
de Erboles del gdnero "Citrus® y similares, cereales, edificios
hebitados por seres humanos o0 roedores y para otros usos im-
portsntes tales como la minerfa, para el temple superfinisl y
sinilares, _

Hay hoy en el mercado un clanurc de calcic bruto cono-
oido por "eianuro aero-brand®, gue es un producto de harno, obte-
nido por fusifn de cianamida de caleio bruta, carbgrp de calcio
y sel. Este producto contiene, ademfs de cianurc de calecio, impu- -
rezas tales como cianamida de calcio, ocal, sal, aarburo, grafi;'
to ¥ otros productos o subproductos de menor importancia.

El principal objeto del presente invento es ofrecer
un procedimiento sencillo y conveniente para la preparacifn del
dismoniato que no necesita el uso de presifn o equipo de alta
temperatura. .

El presente invento se besa en ¢l descubriniento de que
el cianuro de calcio es soluble en slcohol metflico y alcohol
etflico, y de que el diemoniato se pwle precipitar fécilmente
de dichas soluciones mediante emoniaco.

Auncue la solubilidad del cienurode calecio en slcohol
metflico y en slcohol etflico noes original del presente soli-
citante, sin embargo los que h’an trabajado anteriormente en 2 ste

terreno han encontrado dificultades para recuperar el ciaanuro de
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calcio as? disgelto, tales, por ejemplo, como en la evaporacién
del disolvente. No solo se presenta la descompocicién azdlmics,
sino que s e obtiene un producto final que =z s diffeil de filtrar
y cesi vimposible de recupersr libre de los dltimos vestigics
del disolvente sin desdomposcidn.

5in embargo, el sclicitante ha descubierto que el dia=

- monisto se puede precipitar fécilmente de estas Sdluciones alco~

holicas por la adicifn de amoniacoren forma de gas o de 1fquido
o bien como su hidr6xido. No obstante, debido al hecho de que
el cianuro de calcio es bastante sensible al agua o a la hum dad

aunque sean formadss quimicamente, introducidas en el medio de

'reaccilin en reactivos o de otro modo, la ausencias de las mismas

es especialmente deseabla, Por tento, el presente procedimien~

to se realiza con preferencia empleando reactives secos o virtusl-

 mente anhidros, porgue las reacciones que tienen 1lugar no proe

ducen agua quimica, ventsja nmuy importante.

fiagfdn el invento, s e ofrece un procediﬁientode produ-
cir diamoniato de cianuroc de calcio que incluye trater una solu-
c¢idn de cianuro de calcio en alcochol metflico, etflico o ambos
con amoni&sco, para precipitar dismonisto de cisnuro de celcio;
esta solucién se obtiene con preferencia extrayendo un material

bruto que contiene cianuro de oaldio con slcoochol metY¥iico, etf-

‘lico ¢ ambos,

En le hoja de paso una fuente adecuada de cianuro cal-
cico puede ser el cianuro "sero-brand"™ arriba mencionadec, aunque,
evidahtemente, el inventc no se ha de restiringir a estse fuente
de Ca(cﬁ)a" Usando cianuro sero-brand como materialde partida,

S010 es necesaric extraer o agitar el mismo con slcohol metflico

:-vj;--
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o et{lico, virtualmente seco, durante un tiempo suficiente y en
proporciones bastadles para obtener en el mismo una solueibn
prudencialmente concentrada de cianurc de calcio,

Los otros ingredientes del cianuro asro~brand son vire
tuelmente insoclubles en-estos alcoholes, y por consigul nte,
despues de filtrar el menstruo, la solucifn slcohblica de cia~
nuro de calcio pasa al travds doomo el filtrado, dejando en la
torta la mayar erte de las impurezas indeseables, Esta so-
lucibn concentrada de cianuro de calcioes un lfquido movible,
ligeramen'i:e pajizo, que &8 bastante estable en reposo, particu-
larmente s8i se mantiene 8 bajas teuperaturas. Por esta razén es
desesble que la extraco;ﬁn u operacifbn de disolucién tenga lugar
a 0% C o cerca de ‘ellos.g

En le forma preferida, se introduce luego gas amonia-
co seco en la solucién de ciannurc de caleio, despues de locual
se preeipita diamoniato de cianurc de-calcio como un sélido
eristalino de blanco g;ci,s.&oe.o y ffcilmente filtrable que tiene
un ligero metiz rosado. ‘Como es natursl, se prefiere amonia-
¢o anhidro, porque, conmo arriba se dice, la presenciz de humedsad
tiene tendencia a descomponer cianuro de caleio =con la conSi-
guienfe disminueién del rendimiento.

Cuando se dispone de amoniaco 1fquido anhidro, este
material puedé usarse 'ventajosamente, por la sencilla razfn
de que su adicién en ¢ ste punto tiende a mentener una baja tem~
peratura deseable en 21l recipientede precipitacidh.

Si bien el empleo d e hidr6xido amfnico tiene el in-
conveniente d.fa que introduce agwe , en el caso de hididxido anb-

nico concentrade s6lo entrarfan wn el menstruo de reacd 6n peque-
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fias centidades de =agua, que no determinarfan una disminucién su~-
ficiente del rendimiento final para ser completamente indesea-
ble. 8in embargo,, es preferible el gas amoniacos '

Inego el lodo de diamoniato de ci{a.nuro de calcio en
alcohol se filtra y se recoge el diamoniato,

Cuando el diamoniato se ha de usar para la produccién
de cianuro devcaloio, el primero se puede someter sencillamente
al calor, por ejeumplo de 150 a 200° c, pero con preferencia en-
tre 180 y l90° C, hasta que se han separado el alcohol residual
y el amoniaco combinado. Esto normaimente necesita de una a
cinco horas, segin el tipo de equipo usado en e ste periodo.

Como respltado de este operacién de descomposicién, el
cianurc de cdleio se produce como cristales de gris claro que
se pueden usar en las artes como se desee.

EJEMPLO I

Se hizo un ensayo cualitstivo mezelando une cantidad
do pesada de cisnuro aero-brend, que eﬁ afiflisis dabe virtual-
mente 42 % de ciamnuro de calcio, con &lcohol metflico anhidro
en un recipiente enfriado en una mezcla de agua y.hielo y de-~

jf&ndolo reposar une hora con frecuente agitascifn. Se vié &l

‘filtrar cierta descomposicifn, Al satursr el filtrado con gas

emonlaco anhidro, se formﬁ.un precipitado cristalimo de diamo-~
nigto de ciesnuro de calcio. Todo el menstruo se dejé en repo-
so toda la noche en unsa nevera. FPor la meiiana habfa tenido lu=
gar una desgomposicifn adicional, porque el 1fquido que sobrena=
daba era de color obscuro. Los sélidos se filtraron sin difi=-
cultad y se calentaron durante virtualménte cuetro horas a tem—

peratura de 18Q a l90° C, para separar amoniaco combinado y al-
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cohol residual. En el analisic ios sd’lidos contenfan virtualmen-

te 59 # de cianuro de calcio.

EJEMPLOAE

200 gramos de clgnux, gero-—brand virtualmente del ané~

1isis dado en el ajempl® 1, fe 4gitaron oon 500 eme de alcohol.

metflico anhidro durante fina hora, a temperatura de 0° C, La
mezcla se fﬁ:'trd y 68l filtrado se saturé de gas amoniaco seco,
desPuésﬁfdé*lo cuel un s6lido oristalino virtualmente blenco pre-
td\de la solucién que se filtrdé. Este diemoniato de cianu~
ro de calcio se calenté luego lentemente a '75° C para seperar

el alcohol residual, y luego la temperatura se suitentds a },’-200O c

-durante uns hcré, con 1o cual resultf un s8lido eristalino gris

que di8 virtualmente 62 % de cianuro de caleio enel snflisis.

EJEMPLO 3

Se repitié el e jemplo 2, aunque empleando alcohol etf-
lico anhidro en lugar de slcohol netflico. Como se =sabia que
el cianuro de calcio bruto contenfa virtualmente 14 % de cal,
se giiadié una cantidad equivalente d¢ fcido cianhfdrico para reac-
gionar con &1, con la esperanza de que esto constituirfa el ren-
dimiento final. La solucién de oianuro de caloio en slcohol etf-
lico se f1ltré, y el filtrado se gasific6é con amoniscc anhidro,
El dismoniato se recogid, se lavd con etanol frio satarado con
amoniaco, y =e desamonizé como antes. Nose observs sumento im-
portante en el contenidode cianuro de calcio en2l producto
final, tal vez porque el agua quimica formada gomo recultado
de la reacciln entre la sal vy el HCN contrarrestsba tole ganan-
cia posible. '

En vista de lo snterior, se ha denostrado claramente
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quenel diamonisto se puede preoipitar con faqilidad de solucio.
nes8 de cisnuro de caicio en metanol y etanol. Bsto, sin embar-
go, forma un u&todo muy convenisnte de realizar la reaccién de
meners sencilla y sin recurrir a equipo cbmplicado 0 voluminoso..
El diemoniato, cuando se produce en condiciones controladas, es
fécilmente filtrable y se puede dessmonigar gin dificultad pera
producir un cispuro de calocio de mejor calidad que el material
de partida.
Aunque el invento se he descrito con referencia espe'-.

cial e realigmaciones especificas, debe entenderse gue no se li-
nita a las mismas, sinc gue debe interpretarse frmplismente y
gclo restringido por el objeto de las reivindicaciones anexes.

_ Bste solicitud, qué corresponde a la presentada en
los Estados Unidos de Américe el 13 de febrero de 1943, bajo
el ndmero 475.749, se acoge a los benefic ios el srticulo 51
del vigente Bstatuto de Propie dad Industrial,

O HOCT A —0owm

Los puntos de invencifén propla y nueva que se pre-
Ssentan para que s ean objeto de estae ¥Fatente de Invencidnen
Espafia por VZINTE stios, son los siguientes:

12 - Un procedimiento de obtener diamoniato de ciaw

- 7 e
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nuro cflecico, carscterizado por tratar una colueién ds cianuro
cflcico en alcohol metilico, etflico o ambos con amonisco, pa=
ra precipitar diamoniato de cisnuro cfleico.

2¢2 - Un procediniento de obtener diawmoniatode cianurc

c8lcico, caracterizado por extracoién da un material bruto que

.eontisne cianuro célcioo»con alcohol~metilico, et{lico o ambos,

pare producir uns coluocién de cienuro cAleico y tratar diche
solucibén con amoniaco para precipitar disnonieto de cianure de
calcio. '

3% - Un procedimiento segdn se reivindicado en elpun-
to 2#,, caracterizado porque Se separa 1o insoluble de dicho me-
teriel bruto. » |

48 « Un procedi-miento segin se reivindica en cualquis~
ra de los puntos énteriores caracterizado por filtrar el diswmonia=
t0o de clanuroc de caicio precipitado, y separar del mismo el al-
eohol residual,.

5¢ =« Un procedimiento segin se reivindica en cuelquie~
ra de los puntos anteriores, caracterizado por el hecho de que

al amoniaco es 1lfquido o gaseoso, con preferencia este dltimo,

-y la solucifn se satura de &1,

62 ~ Un procedimiento segdn ce reivindica encualquie~
ra de los puntos anteriores, caracterizado por el hecho de gque
el amoniaco as virtualmente anhidro.

72 « Un procedinmiento Segd:i s e reivindica en z2ualgquie=
ra de 1os puntos anteriores, caracterizado por el hecho de que
el alcohol disolvente es virtualmente anhidro,

82 - Un probedimiento de obtener diamoniato de cisnu~

ro aélcico.

Tal y-como se ha descrito en la Memoris gune antecede,

“ 8 e



representado en el dibujo gue se acompafia y con los fines qué
Se hean especifilicado,
BEsta Memoria consta de nueve hojas escrites por una

sola cars.

wadrid, 24 Aok 1944

P & AQ
Alberig dz Elzabur
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