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Este invento se refiere a un procedimiento para la 
producción de cloruro cianúrico mediante la reacción cata­
litica del cloruro de cianògeno en fase gaseosa.

Hasta ahora, para la producción del cloiu.ro cianúrico 
mediante la reacción catalítica del cloruro de cianògeno en 
fc.se gaseosa, se conoce un método en el que se utiliza car­
bón vegetal como catalizador, por la patente de los 3B.UU. 
nS 2.491.459 y además so des cid. be otro en la na-hente de los 
R3.UU. as 2.753.346, en el que se utiliza carbón activo cuyo 
contenido en humedad se halla por Rebajo del I?".-.
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Sin embargo, en el método de la patente americana ante­
rior n* 2,491.459 solamente es posible llevar a cabo un cierto 
grado de polimerización utíli ¡gando una gran cantidad de carbón 
vegetal con relación a una velocidad espacial determinada del 
cloruro de cianógeno. Por otra 'parte, es oractrcamento imposi­
ble llevar a la práctica esto método en gran escala comercial 
debido no sólo a que el rendimiento v la vida del catalizador
varían dependiendo del tipo de carbón vegetal empleado, sino tam­
bién por la dificultad que se encuentra, paya la separación de 
los productos secundarios.

Por otra parte, en el último de los métodos anterio­
res, simplemente empleando el carbón activo comercial con un
contenido de humedad de un 1%, al ser bajo el rendimiento y la 
vida del catalizador solamente de algunas horas de duración, y 
debido a que supone la formación de una gran cantidad de pro­
ductos secundarios que provocan grandes Aificultad.es en la pu­
rificación, el método no puede emplearse en una producción en 
escala industrial. Incluso aunque se utilice carbón activo con 
un contenido en humedad por debajo del l¡p, existen muchos de­
fectos como los siguientes: 
a) Variaciones granóos del re .! . *L¡ C lote de carbones

activos utilizados ;
b) . No hay unifornaidad en la pureza del cloruro cianúrico produ­

ci do ;
c) La duración que pueda tener el catalizador; es decir, su vida, 

presenta, variaciones muy grandes, teniendo los que poseen la 
vida más larga una vida catalítica de unas 50 horas, cuando
se hace pasar cloruro de cianògeno a través de un litro de 
la sona catalítica a la velocidad de 500 g ñor hora. Por 
consiguiente, desde el punto de vista industrial, como la
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¡sustitución del catalizador dece llevarse a calo frecuentemen­
te, se lineen inevitables resultados indeseables como varia­
ciones del rendimiento, purasa, etc., del producto cada ves 
que el catalizador se sustituye,

d) Decido al hecho de que el carbón activo con un contenido en 
humedad por debajo del Ib absorberá humedad y alcalizará nor­
malmente un contenido en humedad de un 3 a un 25b durante 
el almacenaje y manejo, es necesario secarlo fuertemente an­
tes de cada uso.

De acuerdo con este invento, cuando se fabrica cloruro 
cianúrico por polimerización catalítica, del cloruro' de cianògeno 
en fase gaseosa, es posible producir cloruro cianúrico de exce­
lente pureza, con un rendimiento muy elevado, utilizando como 
catalizador para la polimerización catalítica un carbón activo 
comercial del que se hayan separado los óxidos, hidróxictos y sa­
les de los metales pertenecientes a los grupos 2 y 1 de la tabla 
periódica, en una extensión tal que el plí de un extracto acuoso, 
obtenida por extracción do las corizas de combustión de dichos 
carbones activos comerciales con a qua en una cantidad de unas 
100 veces su peco, no sea perceptible en fenolftaleina; ósto es, 
que el pH sea, aproximadamente, G ó, en especial, aproximadamente 
7,6 ó menor. for otra parte, se ha encontrado en este caso cue 
cuando se comparo la vida catalítica con la vida catalítica media 
del carbón activo comercial y del carbón activo comercial con un 
contenido de humedad por debajo del Ib, fué por lo menos 5 veces
mayor, siendo normaim ute de 15 a 20 ó más veces mayor.

Aunque existe un gran número de materiales or-rámeos 
carbonosos que se utilizan como materias primas para la prepa­
ración de carbones activos, los materiales principales son la 
madera, serrín, carbón, lignito, cáscaras de coco y similores,
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Noimalmente, pura la producción de carbones activos existen 
los métodos si Puentes: (i) d  método llamado ñcl clon.iro de 
cinc que consiste en impregnar estos materiales con los clo­
ruros do calcio, magnesio, cinc y similares, llevando a oabo 
la carbonización en ausencia, de oxígeno a temperaturas de 
unos 600—800% 0, eliminando por lavado las sales metálicas 
y secando: (2) el método llamado de activación por gas que 
comprende primeramente la carbonización de los materiales 
anteriores a temperaturas por debajo de 6CC* 0 en ausencia 
de aire, oxidando dos .u.ój ujx.¡. porción dol carbón con va^or, 
dióxido de carbono gao ¡oso y similares a temperaturas de. 800- 
ICOC-n 0 6 300-600H 0 para separar no sólo loa hidrocarburos 
sino también para provocar el desgaste de la superficie del 
carbón con. objeto de activar el carbón; y (3) el que puede 
considerarse un tipo de método de activación por gas en el 
que ol material a carbonizar se impregna, anteriormente con 
productos químicos que despenderán gases apropiados a las 
temperaturas de activación, como por ejemplo dolomita, áci­
do fosfórico, etc. Por otra parte, en los métodos anteriores 
(2) y (3) cuando se utilizan productos químicos como la sosa 
cáustica, sulfuro potásico y tiocianato potásico, la super­
ficie de adsorción se desgasta simultáneamente y se dice que 
el poder de adsorción se aumenta.

Teniendo en cuenta estas materias primas y los pro­
cesos de íaoricacíón, es evidente que los carbones activos, 
neníales, disponibles comercialmente, contienen todos canti­
dades considerables de materiales inorgánicos# En general, el 
contenido en cenizas de estos carbones activos oscila entre
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le tabla 1

que erque se indicarán las composiciones de los contenidos en 
cenizas de los diferentes tipos de nadaras utilizados cono ma­
terias primas.

TA:n.A i
Composiciones de las cenizas de los carbonos

activos

Tipo de madera uti­
lizada como materia 

prima
(composición n)

Haya
Roble
japonés Pino

Cedro
japonés

EgO 28.62 33.17 14.31 19.66

Na^O 1.91 8.30 0.99 1.37

Cao 37.65 29.90 53.64 33.97

Mgo 11.23 6.93 10.69 11.27

-'epÔ 1.25 1.50 0 .11 1 .42

H"3°4 5.08 0.64 3.34 23.96

SiO„ 5.98 5.17 2.61 2.73

Por otra parte, cuando el contenido en cenizas se coa-' 
siñera desde el punto de vista del método empleado en su fabrí' 
cacián, el contenido en cenizas del método de activación por 
qas fuá el menor. Cuando se realizó un estudio de las composi­
ciones de los garlones activos comerciales producidos por el 
método de activación por pas, los resultados fueron los que se 
indican en la tabla 2 a continuación.
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Constituyentes de las ceniza: 
de carbones activos comercia­

les

En aquellos carbones activos producidos por métodos dife­
rentes del Ae activación por .jas, el contenido total en cenizas 
resalta aún mayor debido al contenido en cenizas de los auxilia­
res de la activación. Por ejemplo, en el mótodo del cloruro de 
cinc, aunque el cloruro de cinc se elimina por lavado y se re­
cupera, aumenta el contenido en cenizas debido al be dio de que 
queda una cantidad comaiderabie Ae cinc.

Hemos realizado un estudio detallado para determinar el 
efecto que tienen loo diversos constituyentes de estas cenizas 
sobre la reacción de polimerización del cloruro de ciauóyeno. 
Como resaltado de ello, se ha encontrado que de los constituyen­
tes indicados en la tabla 2 anterior, los óxidos e liidr óxidos 
de los metales pertenecientes a los yrapos 1 y 2 pe la tabla
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periodica, incluso aunque se hallen presentes en cantidades muy 
pequeñas, tienen una acción de impedimento de la reacción de 
polimerización del cloruro de cianògeno. Aunque no se conoce 
todavía el mecanismo de esta acción de impedimento, sin embar­
go, los óxidos e hidróxidos de estos metales tienen una acción 
catalítica que forma sustancias coloreadas desconocidas en el 
proceso Re polimerización del cloruro de cianogeno. Este co­
lor varía del amarillo pálido al pardo oscuro según la canti­
dad y tipos de productos secundarios formados. Esta sustancia 
coloreada de naturaieze desconocida es insoluole en casi to­
dos los disolventes y, por otra parte, tiene un punto de fu­
sión muy elevano. Se supone que esta sustancia cubre la super­
ficie del carbón activo haciéndolo inactivo. Por otra parte, 
al estar presente en el cloruro cianúrico producido, se re­
baja la calidad del producto.

Los óxidos e hidróxidos más destacados que dan lu­
gar a esta reacción secundaria indeseable son los óxidos e 
hidróxidos de los metales del Grupo 2 de la tabla periodica, 
por ejemplo, los de magnesio, calcio, estroncio, bario, cinc 
y cadmio. A continuación de estos están los óxidos e hidróxi­
dos de los metales del Grupo 1 de la tabla periódica, per ejem­
plo, los de potasio y sodio. Hemos encontrado asimismo que, 
induco, aunque estos metales no se hallen presentes en los 
carbones activos en forma de óxidos e hidróxidos a temperatu­
ra ambiente, aquellos compuestos metálicos, por ejemplo, las 
sales de los metales anteriores, que pueden convertirse en 
óxidos, hidróxidos, carbonatos y similares metálicos, de los 
que la solución acuosa Re las cenizas resultantes de la inci­
neración de los carbones activos presente reacción alcalina, 
fueron, por lo menos, análogos a los óxidos o hidróxidos antes30
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citados en cuanto ai .nesgo que suponen de impedir la 
reacción de polimerización del cloruro de cianogeno.
Se cree que esto es üebiuo a que parse de estas sales 
ierran compuestos metálicos como los óxidos que presentan
reacc i o r ai c al i ns la térros natura de la reacción de poli-

30

merisación del cloruro de cianógeno.
Por otra parte, en relación con ésto, encontra­

mos un hecho imprevisto. A saber, incluso cuando se calcinan 
sales como el cloruro sódico , sus soluciones acuosas presentan 
reacciones alcalinas. Por ejemplo, aunque no fuá perceptible 
la formación de sustancias como el óxido de sodio, cuando 
se determinó el pH de un extracto de las cenizas de un car­
bón activo, cuyas cenizas se trataron con un ácido para ob­
tener un pH de 7,2, se lavaron, se impregnaron con cloruro 
sódico en une. cantidad igual ai 1% en peso del carbón acti­
vo, seguido de incineración y extracción con.agua, en una 
cantidad igual a unas ICO veces el peso de dichas ceni­
zo, s, se encontró que era 8,3. (3Ü valor del pH de la solu­
ción acuosa al 1% del cloruro sódico utilizado en esta oca­
sión cuando se sometió a runa fuerte calefacción durante el 
mismo número de horas que en la incineración ¿ulterior fue 
de 5,6). Se cree que ésto es debido al hecho de que el áci­
do clorhídrico volátil se pierde primeramente debido ai 
fenómeno de adsorción hidrolítica del carbón activo. Co­
mo los carbones activos poseen, además, ¿e ésto, adsorción 
de intercambio, diversas propiedades de adsorción selecti­
va y? ademas propiedades raductoras, las diversas sales que, 
normalmente, no se cree que se conviertan con facilidad en 
sus óxidos y análogos por calcinación, si se adsorben en 
las superficies de los carbones activos, se supone que
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se convierten fácilmente en sus óxidos y análogos, En lo 
que sigue, estos óxidos, niüróxidos y sales metálicas se 
designarán por comodidad compuestos metálicos nocivos.

los óxidos e hldróxidos de los otros ite teles per­
tenecientes a los grupos, 3, b, 7 y d,(¿omo el aluminio, 
cromo, manganeso, marro y similares y las sales cte estos 
metales que puedan convertirse en óxidos cuando se inci­
neran, tienen, en un grado reducido, efectos análogos a 
los anteriores. Sin embargo, no existe ninguna acción vi­
sible de impedimento a menos que la cantidad se haga muy 
grande. Por otra parte, se ha encontrado que los óxidos 
metálicos del Grupo 4 y las sales metálicas de este grupo 
que sean capaces de convertirse en óxido cuando se incine­
ran, por ejemplo, el óxido de silicio, no tenían ninguna 
acción de impedimento.

Cuando se consideran los resultados anteriores, 
la diferencia pronunciada en la acción catalítica de los 
diferentes lotes de carbones activos, cuando se emplean 
carbones activos ordinarios para activar cataliti cameni e 
la polimerización del cloruro de cianògeno, se cree que 
es atribuible a la diferencia en la cantidad de cenizas 
y a las variaciones en las cantidades de compus stos metá­
licos nocivos contenidos en las cenizas. Por otra parte, 
resultó evidente que no existía prácticamente relación entre 
el poder de adsorción y la eficacia catalítica de los car­
bones activos en este caso; sin embargo, cuando contie­
nen compuestos metálicos nocivos formados por óxidos, hidró- 
xidos y sales de los metales indicados anteriormente, la 
reacción tiene lugar con buenos rendimientos durante las 
prime ras hasta varias decenas de horas, pero la vida cata-
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litica so acorta precipitamene a. Aunque es posible evitar 
alpe los efectos catalíticos nocivos do Ics co ¡opuestos me­
tálicos nocivos anteriormente indicados, nunca os compie" 
tanonte adecuado, y mientras que estos compuestos metáli­
cos nocivos se hallen presentes, la vic,a dei catalizador 
es corta, l'or otra parte, ai ser muy inestable su vida y, 
por consiguiente, no llevarse a cabo la sustitución del ca­
talizador a intervalos ae tiempo uel mióos, es imposible 
controlar la pureza del producto.

Por consiguiente, en este invento, se eliminan 
lo más posible de los carbonos activos comerciales, los 
óxidos e hidróxidos de los nótales pertenecientes a loo 
Grupos 2 y 1 de la tabla periódica, por ejemplo magnesio, 
calcio, estroncio, bario, cinc,cadmio, potasio, sodio y 
similares y las sales de los metales anteriores cuya so­
lución acuosa presento reacción alcalina y además las sa­
les de estos metales que puedan convertirse en los com­
puestos untes indicados a lo. temperatura de polimerización 
del cloruro de cianògeno. Y la producción del cloruro del 
ácido cianúrico se lleva a cabo polimerisando catalítica­
mente el cloruro de cianogeno en fase paseosa empleando 
estos carbones activos, de los que se hayan eliminado estes 
óxidos metálicos, hidróxidos y sales en una extensión tal 
que se excluya la presencia de efectos nocivos graves en 
la reacción de polimerización del cloruro de cianogeno.

Un este invento la eliminación de los compuestos 
metálicos nocivos, según se indicó anteriormente, se deter­
mina ensayando el pH del extracto acuoso de las cenizas de 
los carbones activos incinerados, debido a la dificultad 
de examinar el estado de los compuestos metálicos a la tem-

- 10
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peratura. de la reacción de polimerización del cloruro de
cianogeno, mediante este examen de las cenizas, la elimi­
nación de los compuestos metálicos que sean nocivos a la 
temperatura de reacción puede completarse al menos hasta 
el momento en que no haya impedimentos para llevar a cabo 
la reacción.

En cuanto a los métodos de.eliminación de estos 
compuestos metálicos nocivos de los carbones activos, pue­
de emplearse cualquiera de los métodos conocidos como, por 
ejemplo, el método de tratamiento ácido del carbón activo 
seguido de lavado, el método de diálisis normai y el méto­
do de diálisis electrolítica. Sin embargo, generalmente se 
recomienda el método de tratamiento ácido seguido de lavado
por ser el más conveniente y económico. En general, el mé­
todo de diálisis no es conveniente como medio de eliminación
desde el punto de vista industrial a causa del excesivo tiem­
po necesario. El método de diálisis electrolítica, cuando se 
compara con éste, es preferible, si bien, el método de trata­
miento ácido y lavado es el más conveniente y puede lograr 
completamente el fin deseado.

Aunque es posible emplear cualquier ácido orgánico 
e inorgánico, como por ejemplo ácido acético, ácido pro- 
piánico, ácido láctico y ácido clorhídrico, ácido sulfúrico, 
ácido flúorico y análogos, en general, se profieren los áci­
dos inorgánicos a ios ácidos orgánicos. Entre los ácidos inor­
gánicos, no es conveniente el ácido nítrico porque actúa 
sobre el carbón y tiene tendencia a rebajar la eficacia ca­
talítica; y como en el caso del ácido sulfúrico y del ácido 
fosfórico sus sales metálicas son insolubles en agua y tienen 
tendencia o ser difíciles de eliminar, el ácido clorhídrico 
es el más preferido.

- 11 -
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Aunque el tiempo necesario para el tratamiento ácido 
y lavado para eliminar estos compuestos metálicos nocivos no 
es uniforme, debido a las variaciones en las cantidades y 
composiciones de las cenizas que dependen del tipo de car­
bones activos empleados, normalmente, empleando ácido clor­
hídrico al 20% a ebullición es inadecuado un tratamiento áci­
do de menos de 24 horas. El tratamiento ácido debe llevarse 
a cabo en las condiciones anteriores, por lo menos, más de
48 horas, preferentemente, 72 horas o más, seguido de un la­
vado completo, es decir, un lavado por lo menos de 48 horas 
o más.

Debe entenderse asimismo que, dependiendo del tipo 
de carbón activo, puede haber casos en los que se precise 
un tratamiento ácido de más de 150 horas y un lavado de ICO 
horas o más.

i;n la tabla 3, a continuación, se indica el con­
tenido en cenizas y la reducción de los compuestos metáli­
cos nocivos de los constituyentes de las mismas de un car­
bón activo comercial (carbón granular producido por la 
Dai Nippon Active Carbón "o., Ltd.) cuando se trata duran­
te 100 horas a ebullición con ácido clorhídrico al 20%, se­
guido de lavado.

- 12 -



S CENTIMOS

TABLA

5

10

Sin tratar Después de tratado con ácido y lavado
cenizas 8.43 % 2.15%
PE de cenizas 11.0 7.1

SiÜ2(%) 21.6% 66.1%
KgCNapO 10.7% 0.00%
MEO rü.6% 0.00%

Cao 32.3/'° 0.00%
A1¿0^ ll. 3% 4.5%

P'egOj 12.6%' 7.7%
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.El grado hasta el que se eliminan los compuestos me­
tálicos nocivos contenidos en los carbones activos comercia­
les dependa de la vicia que se desee para el carbón activo 
empleado, pureza del producto, rendimiento deseado, etc., y, 
por lo tanto, no existe necesariamente un límite fijo. Cuan­
to más se eliminen los compuestos metálicos nocivos, según 
se indicó anteriormente, incluso una pequeña cantidad, y co­
mo consecuencia cuanto más bajo sea el pE de las cenizas del 
carbón activo incinerado, tanto mayor será la eficacia cata­
lítica y la vida del catalizador del carbón activo.

A modo de ilustración, en la tabla 4, a continuación, 
se indica la relación entre el tiempo de tratamiento ácido 
y lavado de los carbones activos y el pH resultante de los 
extractos en agua de sus cenizas y, asimismo, la vida cata­
lítica de estos carbones activos. El pH de las cenizas de 
esta taola se determinó del mismo modo que los de la tabla, 3, 
ya que se midió con mía solución de extracción acuosa resui-30



tanto de le. extracción de 0,04 g de la ceniza con 1 cc. de 
agua.

Los resultados de la tabla 4 se obtuvieron con los 
siguientes ^ateríales y condiciones. Se emplearen como cata­
lizadores carbones activos producidos mediante varias combi­
naciones de tratamientos por ácido y de lavado del carbón 
granulado xdocoal (contenido de cenizas 4,2% con un pH 10,2). 
A temperaturas de 3806 4 53 C se hicieron pasar 250 g de clo­
ruro de oianógeno a través de 500 cc. de este catalizador y 
se llevaron a cabo determinaciones mientras una pasada única 
produjo rendimientos de más del 80%.

TABLA 4

r<0.
Tiempo de 
' iratamien 
to ácido.

Tiempo
de

lavado

pH de ls.s 
cenizas.

Tiempo en 
que se qb- 
tiene mas 
del 8C;i de rendiDiiento

Color de la 
fase de clo­
ruro cianú - 

rico

1 Ringuno Bingruno i.0,2 0 Amarillo

2 24 R 24 R 8,o 59 Amarillo,ex­
ceptuando las 
primeras 10 R.

3 48 R 4*8 ü 8,0 158 Amarillento, 
excepto las 
primeras 20 R.

4 72 R 48 h 7,8 296 Amarillento 
excepto las 
primeras 40 h.

5 72 R 72 n 7,6 898 Blanco, ex­
cepto las últ3.mas 80 n
que presentó 
lagara qclo­rad on.

6 106 u 7 2 h / ,2 ±230
Blanco, dm-*a.n- 
te todo el 
tiempo.

14
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Como es evidente, a partir de la tabla anterior 4* cuan­
to más largo es el período de tratamiento ácido y de lavado 
el pH del extracto acuoso de las cenizas se hace mucho más ba­
jo, la vida del catalizador se prolonga y aumenta la pureza 
del producto, cuando el p'R del extracto acuoso de las cenizas 
se hace menor de 0,0, la vida catalítica que puede mantener 
el rendimiento de más del bC^ resulta mayor de 156 horas. Es-
tos hechos demuestran que es posible el control de la pureza 
del producto y la puesta en práctica del proceso en escala 
industrial. Por otra parte, cuando el pH de la extracción 
acuosa de las cenizas resulta de 7,6 ó inferior, la vida ca­
talítica se hace de unas 900 horas o más y el funcionamiento 
continuo de la producción de cloruro cianúrico resulta muy
apropiado.

Para confirmar el hecho de que las cantidades de com­
puestos metálicos nocivos que se hallan contenidas en los car­
bones activos comerciales como, por ejemplo, los óxidos, hidro- 
xidos y sales anteriores y análogos de los metales de los gru­
pos 2 y 1 de la tabla periódica tengan un efecto importante 
sobre la eficacia catalítica de los catalizadores de carbón 
activo empleados en la reacción de polimerización del cloruro 
del ácido cianúrico, después que los carbones activos comer­
ciales fueron tratados con ácido y lavados a fondo, se impreg­
naron con las distintas sales metálicas y se observó la varia­
ción de la vida catalítica, los resultados se reúnen en la ta­
bla 5, a continuación. Los resultados de esta tabla se obtuvie­
ron en el experimento siguiente.

El carbón activo obtenido, según se indicó en el nú­
mero 6, tabla 4, se impregnó con diferentes clases de sales, 
según se indica a continuación.

- 15 -



Después ¿Le seco, se hicieron pasar a ir ave o de ' 250 ce. 
de cada uro de estos carbones actives, 125 g de cloruro de 
ciaré geno a 'caí.g)era-uura.s de 38OS 1 5̂  O y sa det entinaron los 
rendimientos 1 hora más tarde. .

T

<<Jia.se do sales uantidad conte­
nida en el car­
bón aciivo (p;

Rend liai ente 
ai cabo de 
una í icr a

pH de .Las ceni­
zas de carbón ac­

tivo

Ninguna fünguna -.5i,_5..... r O________ __________
i','aOi. ' l 78,5 o,3

i. Oi,5 - o,2
i 64,3 5,2

iigClg o,5 52,1 5,0
mgSu¿._ o,5 30,o 0,0

CaCip 0,5 10,4 0,6
CaSO^ 0,5 81,'/ 7,0

ZnClg 0,5 74,2 o,4
BaClg o,5 o5,3 7,o

BaSü̂ . 0,5 85,6 7,6

Alül^ JLO 08,0 7,4
itrOl2 25 77,7 -
FeCl^ 25 -
FegtaO/;)^ 25 67/; —

coei.¿ 25 57,7 -

Como es evidente, a, partir de la tabla 
ticamente, todas las sales de los metales de los 
la tabla periódica producen reacciones alcalinas 
acuosa cuando estos carbones activos se incineran

anterior 5, prác- 
grupos 2 y 1 de 
en su solución 
. incluso, si la
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cantidad es pequeña, puede verse que su influencia es grande. 
Por otra parte, puede observarse, en general, que el carácter 
nocivo de los carbonatos y cloruros es grande si se compara 
con los sulfates.

Asimismo, en la tabla 5 se impregnaron grandes canti­
dades, puesto que un aumento del 1% aproximadamente en las 
sales impregnadas casi no mostraba ningún efecto sobre los 
que tardan más del 10%. Los resultados en estos casos se su­
pone que eran debidos probablemente a que las superficies 
activantes de los carbones activos estaban cubiertas.

En el método de este invento, el carbón activo que ha 
de emplearse puede hallarse en forma granulada o en polvo. En 
general, cuando se emplean carbones activos pulverizados, su 
utilización como catalizadores fijos no es apropiada, siendo 
preferible emplearlos como catalizadores fluidos. Sin embargo, 
de acuerdo con el método de este invento, como no existe gran 
diferencia en la eficacia porque se empleen catalizadores fi­
jos o catalizadores fluidos, se considera que es más ventajo­
so utilizar los catalizadores fijos que son más sencillos des­
de el punto de vista de la instalación. Como catalizadores 
fijos, son apropiados los carbones granulares y éstos se pre­
paran mediante tamizado de los carbones activos activados con 
un tamiz de una malla determinada. A veces la granulación se 
realiza por una variedad de medios antes de la activación. 
Puesto que este carbón granular se utiliza principalmente en 
fase gaseosa, no se extraen las sustancias inorgánicas conte­
nidas en él. Por otra parte, como las sustancias inorgánicas 
en él contenidas no afectan al. poder de adsorción de gas, casi 
nunca so realiza el tratamiento con ácido. Asimismo, si el

30 contenido de las cenizas de dichos carbones granulares se re-

- ib -



duce deumsindo, loo carbones 
qiaebradisos cuando se reacíi' 
peYTíitir que se conaerve una 
Cono consecuencia de ello, 1 
nulado o ri o nen, o rdinarian en

granulados se hacen fd ciñe en te 
van. Por consistiente, os usual 
determinada. cantidad de caninas, 

as caninas de los carbones ¡ya­
te, una alcalinidad bastante fuer-

Cuando se detenainó el pH en un ;*yan nbmoro de car­
bones activos que se hallan en el mercado, se encontró que 
las diferencias existentes incluso en los de la misma marca 
producidos por la misma Compañía dependían del tiempo de su 
fabricación. Como ilustración de ésto, se indican a continua­
ción, en la tabla 6, los valores reales obtenidos.

18



! i onore comercial OoMpa/ía Tipo pĤ pH de las ce­
ñirás

Edocoal i.10 Dai nippon Ac­
tive Carbon

Hranu- 8,5 10,2

¡Tsurunicosl CX
¡

Tsuruni Carbon id* 7,8 11,2

¡Shirc.sapi w Take da Phaivìa- 
ceiitical

id. 7,d 9,2

Edocoal AH Dai Nippon Ac­
tive Carbon

Polvo 5,6 8,2

Toca, i coal Tochipi Cbéni­
es. 1

id. 8,8 10,8

nittan Hitachi Carbon id. 8,4 9,6

Desorex IV Bepussa (granu­lar 6,4 11,4

Desorex 11/111 id. id* 5,8 8,8

Eponit 114 id. Polvo 7,6 10,8

Eponit lio id. id. f , 0 9,0

Los pH de los carbones activos se definen coro el p.H de 
una suspensión de un prano de carbón activo en 30 ni de
a púa destilada.
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Se óayá ahora una explicación adicional de las pno- 
niedades de los cancones activos comerciales.

Un general, aun cuando existen los dos tipos de carbo­
nee activos disponibles conerclalmcnte, los carbones activos 

 ̂ pulvoj.'isados quo se utilizan princi 'alnentc en fase liquida -
paya aplicaciones ¿e decoloración y los carbonos granulares 
que se emplean principalmente en fase gaseosa para adsorción, 
en el caco de los carbones activos pulverizados se prepayan 
pulverizando los carbones después de haberlos activado pre- 

10 viajen te y taiiigóndclos a continuación para dar los tañaros
de partícula según el uso a que se destinen. El plf del car­
bón activo, en este oaso, es alcalino, cníuia-., se emplea el 
rió todo de activación uue se practica ordinariamente en la 
actualidad. Los carbones activos se utilizan, generalmente,

15 sin ajustar el valor de su pH; sin embargo, en algunos casos,
so desea, por ejemplo, un pH próximo al neutro para el azúcar 
do caña, nientras que paya el azúcar de mals el pH convenien­
te se halJn entre 4 y g, dependiendo de las condiciones indi­
viduales en que se opere. Por consi pílente, con este 00jeto,

20 se lleva a cabo la adición de ácidos para ajustar el pH.
lOA o«.m, p a r p a r a  aquellos usos en los que ce emplee el 
carbón activo en la. ..„ase líquida en donde puede haber pertuza 
bae.!.o).e.j debidas a qa presencia de cenizas que se extraen 

. í-̂  di.so.LVeuto, se realiza el trata-- ¡lento ácido y eí la-
vado, .date se lleva a: subo, sólo, sin axbargo, en la exten­
sión necesaria peqv ,^0 norial.

iíor-iulnciíto, ia. mayoría-, de los carbones activos comer­
ciales contienen cantidades considerableo de sustancias inor- 

^  Ea-idcas derivadas de las materias primas y de los predio tos

- 20 -
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químicos utilizados dudante el proceso de activación. na mayor 
uarte de dichos ip Tedíenles, no os soluble o, por lo menos, 
no se extraen w so considere., por ello normaímonte <gie son 
inertes. Jtl hec.''.o de que estas ¡.mótamelas inox* pánicas conté- 
nicas en los carbones actívoa sean de difícil extracción se 
cree que es debido a que estas sustancias inorar!oas no es­
tán simplemente contenidas en los carbones activos, sino qixi 
debe sor decido a la existencia de alrún tipo de enlace den­
tro del carbón. En el tratamiento óoido normal de los careo- 
nos activos pulverizados, pus sto que es suficiente eliminar 
aquellas sustancias inorgánicas que puedan exti-.-aerse, no se 
efectúa la separación de estas sustancias inorgánicas tan 
cô tpletaztento coito se buce en este invento. Por consiguiente, 
cuando hayan de emplearse en este invento los garlones acti­
vos pulverizados disponibles comereraimante^ os muy difícil 
o, incluso, imposible emplearlos tal como están coito cata 11- 
sudores para la polimerización del oloiv.ro del ó o: o citq..dri­
ce , _ u c.ctc './uc O/, 'f a.'mi.im...fo ó cica ordiivqlo realizado en 
dichos carbonos activos, si bien h&. eliminado una cantidad 
considerable de los mótales alcalinos, deja una re.n canti­
dad de mótales ai cal i no t órr e o s que hace que cu pll sea, nor­
mal, tente, mayor de 8.

Por lo tanto, de acuerdo con este invento, utilizan­
do como catalizador para la polimerización catalítica del 
cloruro de clamó ;eno carbones activos comer cío. les de los que 
se hayan eliminado los óxidos, hidróxidoa y calos de los me­
tales pertenecientes a los grupos 2 y 1 de la tabla periódica 
en una extensión, tal que ol ph de un extracto acuoso obteni­
do extrayendo las conizas resultantes de la combustión de di-
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chos carbones activos comerciales con a.yua en tona, cantidad. de 
una-s IbO veces su pe so no sea peroep'hible con fenolftaieina, 
ésto es, que el pb se?, apr oxJ.ms.daneirte i ó, en espacial, de 
aproxintndui.c-nte 7,6 ó Menor, fue posible elioiiioar tonos los 
defectos que aparecen cuando se utiliaan los carbones acti­
o/' os o rdi i tur i o s ge no r a 1: -tente d 1 su ou i < !L es.

Precloatlente, se encontró en este coso que, incluso, 
aunque el contenido de hirntedad del carbón activo se elevó 
inteac'onadamante al 50p-, no produjo nin pón efecto sobre el 
rendimiento ni sobre la vida, excepto el he cito de que apare­
cería humedad en los productos de las primeras fases de la 
reacción. Por otra parte, como no tuvieron lujar reacciones 
secundarias fue evidente que no sólo la calidad del producto 
fuá muy uniformo durante un .gran nónro de horas, sino tam­
bién que cuantió se biso pasar cloruro de cianójeno a través 
de 1 litro de catalizador en la proporción de $00 J por hora, 
su viña íué tal que fué capas de nanueuor una calidad unifor­
me del producto y un rendimiento favorable durante 1000 horas. 
Se encontró asimismo que mientras en los carbones activos dis­
ponibles ordinariamente existen variaciones apreciables en sus 
acciones catalíticas depone!.endo, por ejerció, de diferencias 
en las ratéelas primas a partí?:* de las que se obtienen., di­
ferencias en el período ño fabricación, diferencias en los mé­
todos de fabricación, etc., en los que se han ajustado de 
acuerdo con este invento, estas diferencias se hacen muy re­
quemas y pueden obtenerse, en todo caso, resultados unifor­
mes.

Por otra parte, cono en este invento es posible hacer 
pasar cloruro de cianójeno a través de un litro de cataliza­
dor, en la proporción de 500 y por hora, existe la ventaja de
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qre la can tidad de catalizador puede reducirse a una cantidad 
courarativamento ueu'.eiia en relación con una determinada can­
ti de. d d e p r o.-" u ot o.

Sin enlar pe, en este inven-jo, pu& sto pue los o expues­
tos metálicos nocirco se separan de ?.os careónos activos comer­
ciales, seyún se describió anteríorrionte, antes de ecipícaries 
cono catalizadores de pol:u coriza ción, es posible asimismo uti­
lizar no sólo los carbones activos producidos por el método 
de activación por pao, sino también los producidos por el mé­
todo llamado del cloruro de cinc u otros como los activados 
con dolomita, ácido fosfórico, etc., o bien, además, aquellos 
cuya actividad haya sido mejorada por álcali cono la sosa 
cáustica, sulfuro potásico y similares.

Lo mejor es mantener la temperatura Re reacción a 
la cual se polimorisa el cloruro del ácido cianúrico, de acuer­
do con el método de este invento, normalmente a valores de 
3OO--45O* 0. Por otra ^arte, se ha euoo ntrado que aunque el 
cloro acompañe al cloruro de cianóyeno que ...'asa a través de 
los carbonos activos do este invento, la eficacia, catalítica 
manifestada fué exactamente la. misma. Por otra parte, incluso 
cuando una pequeña entidad de ácido hídrociánico a compaña al 
cloruiro de cianóyeno, la eficacia catalítica del carbón activo 
se redujo fraudáronte. Por lo tanto, es necesario asegurarse 
de que el cloruro de cianóqeuo utilizado como materia prima 
no contenta prácticamente trazas de ácido hi croo ciánico.

El procedimiento de este invento so a clarará con los 
ejemplos si.patentes. Estos ejemplos, sin embargo, se utilizan 
sólo a nodo de ilustración y no deben interpretarse como limi­
tación del alcance de eete invente.

- 23 -
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El carbón uyanular bdocoal H 4 di sponíble c ene reí ulmént e 
se hirvió junto con ácido clorb.idrico al 20,- dn.rc.nse 100 horas 
y a continuación se lavó durante 72 horas. El contenido en hume 
dad después de secar al aire fué de 29,6%. El p" del extracto 
acuoso de las cerinas de este carbón activo fué 7,1* Se llenó 
una torre de reacción con 40 litros de este carbón activo y, 
Manteniendo la te:mroratu.ra de reacción entre 3508 - 4-00e O 
medíante un -ja' o de aj.ro jesde la parte exterior de la torre 
de reacción, se biso pasar cloruro de cianójero paseóse que 
no contenía pró.ctícauonte ácido id ¿rociánico en'una propor­
ción de 20 h ; por hora. El cloruro del ácido cianúrico polime- 
rizado se aoartó continúan..: .ntue de la c^.^ra de condensación 
¿ando el resaltado si.liento: a saber, el rendimiento medio 
durante las primeras 10 horas fuó de 32,óy; epue escondió 
¿radualmente ¿arlo dtoos-.ric las 20 liojras siguientes un valor 
medio de 06,5o.- bus Itu horas siguientes, 90,7^1 las 3CC h'.oras 
simientes, 93,oh-.; las 100 borras si. pd..entes, 89,3̂.'- las 100 

horas sl pl.-ntes, 3 2 , ;  y cono a las ICO horas si.pumentes 
resulte se:..' de 79?9o; se sustituyó el catalizador. Durante 
todo esto período, la calidad del pjroduoto fue muy elevada 
y uniforme, siendo de oolor blanco puro.

EJH2P1C 2
El carbón granulado Edoooal disponible comereía Líen­

te se hirvió junto con ácido ¿Lorhíúrico al 2CP durante 72 

horas y se lavó murante 120 horas. Cuando se secó al aire, el 
contenido en humedad fu.ó de 22,3% y el extracto acuoso de las
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cerdeas tenía un ph de 7,2. Se llenó una tor "C de reacción 
con $0 litros d.o cote carbón activo y, con objeto de recriar 
el calor ye reacción, el carbón active, en el orificio de 
entrada de yas, se eln.yó P.asva un 50y con anillos las olí,y y 
la teño era. tura de la torre de reacción se repulo para, que se 
bailara a 33C1 l $í¡ 0, empleando un baño de aire. Como la 
producción del calor de reacción es considerable con canti­
dades ten- ;randcs corto iota, a excepción de las primeras fa­
ses, el baíLo de aj.re se utilizó principalmrite para enfriar, 
Cuando se liso pasar cloruro de cianópeno a través do ósro, 
se obtire', jron los si/iuiontes resultados. A saber, el reí.;di- 
miento medio durante las riñeras 10 horas fui del 83)1; las 
20 horas sipuiontes, 37h, las 100 hoias sirpuicntc:-), 91r; las 
400 horas si ni entes, 95,5i? las 300 horas si pul cutos, 94,3̂ -; 
las 200 lionas siguientes, 90,3,0; las 100 horas, si pudentes,
85,4i-; las 100 horas siguientes, 83,2',1; y como durante las 
100 horas sipu.icntcs el rendimiento resultó ser del 30,8).', 
el catalizador se sustituyó. Durante todo este tiempo, la 
calidad del cloruro del ácido cianúrico producido fuá exce- 
1 nte y de color blanco puro desde el principio al final.

' HJBirlO 3
El carbón activo pulverizado disponible c orne re ialment e

(producido por la Talada Pharma centi cal Co.) fabricado por el 
método del cloruro de cinc, se hirvió con neldo clorhídrico 
al 2Cy durnnte 7b lionas, se lavó durante 72 lionas y después 
de ésto se secó a l(b;u o hasta un contenido en humedad de 3,6y. 
Cuando se timo pasar omiruyo de cianóyeno c. través de 500 cc 
de este carbón activo en la pin porción de 250 y por hora en fa­
se fluida mantenida a unos 3SCO- C, el rendimiento una hora des-

25
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puós de iniciarse el paso alcanzó el 92, Ip y 10 horas más 
larde alcanzó el 96,Qr. El rendimiento fue del 82,3p des­
pués de un f uncíoa'artiento continuo durante 1000 horas.

Esta Solicitud, que corresponde a la presentada en¡ 
Japón el 9 de Enero de 1.999 bajo el numere 166/1959, se aco­
pe a los beneficios del artículo 51 del vírente Estatuto so­
ore Propiedad Industrial.

10
A, M 87 ̂

¿0

Los puntos de invención propia y nueva que se 
presentan para que sean objeto de esta Solicitud de Patente 
Re Invención en Espala, por YE1N1E altos, son los siguientes: 
1¿.- Un procedimiento para la producción de cloruro cianúrico, 
que comprende polineriaar catalíticamente cloruro de clan6- 
peno en la face jascosa, caracterizado porque loo carbones 
activos usados corto catalizador son carbones activos comer­
ciales, de Ion cuales se han eliminado los óxidos, hidróxi- . 
toe y sales de los mótales pertenecientes a los prunos 2 y
1 de 1¡ l'abia Period

tro.oto a CUOCO 0"a) "t '3j '.i

co¡ b u s ui6n de d::'.cho8

en una cuntid ad ô Di'o:

RÍEm a s no es po:rcept

pH es aproxi: ,ta dai'i

te 7,6 ;0 n e n e s .
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2n.- Un procedimiento segna el punto la, en el cual
los óridOS y solos u e¡ 3.0 3 mc u o 0 S Y.?e r:tenec:iontes o.. los . ;ru-
li 0 3 s y' 1 (i o la TaiJ leí Pe r ióOÍOS, co: eiiides en loa carbones
act.ivo 3 c.rmerci 3, se olíio i nnu de} e..'.los 'por tramamiento
con ícido s oryámi o :VJ o i ñor iiáui00 s !l 'd::vad' o s t erñ. o n *

3s¿.-- Uíi pro cea.ii'.tionto sefún el pan*!o 1. en. el cual
los ó mino o y sa.les 0.6 los m3'baíJ.es p} Gi'"Cernee: m o s a j.OS ,pTU
pos 2 y 1 de la Tablí!. Periódica contenidos eji los carbones 
activos comerciales se eliminan de ellos por el laúíoáo áe
diálísi s ele ctrolí ti ca.

Un procedimiento según Gualchiera de los puntos 
Iti y 2::, en el cual se emplea ácido clorhídrico en el trata' 
miento con ácido.

5*.- Un procedimiento para la producción de cloruro 
cianúrico.

Tal y cono ce ha descrito en la Menoría que antecede, 
y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veintisiete hojas escri­
tas a máquina por una sola de sus caras.

!
/
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