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Memoria descriptiva

para soücitar PATENTE DE INVENCION' por 20 °"***

a nombre de DEUTSCHE GOLD-UND SILIER-SCNEID33UÍSTALT 
VOmULS ROES OLER

entidad / de nacionatidad alemana

con domkiüo en W eissfrauenstrasse 9, Franhïurt (main), 
República Federal Alemana

pon "UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE TARTRATO DE 
CALCIO" (C lase  I n te r n a c io n a l  C07c).
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Bs conocido  p re p a r a r  á c id o  D L - ta r tá r ic o  a  p a r t i di
de á c id o  m a le ico  o de a n h íd r id o  de á c id o  m a le ico  p o r  reac -i 
c ió n  con p e ró x id o  de h id ró g e n o  en  s o lu c ió n  acu o sa  con un 
v a lo r  ¿e pH de 1 a  2, u t i l i z a n d o  á c id o  w o lfrám ico  en  c a l i  
dad de c a ta l i z a d o r .  P a ra  l o g r a r  re n d im ie n to s  s u p e r io re s  j 
( 70%) se debe t r a b a j a r  en  e s t e  caso  con un exceso  de á c i - ¡I
do m a le ic o . P or l o  t a n to ,  l a s  agu as m adres c o n tie n e n , jun-i 
to  con e l  á c id o  t a r t á r i c o  que h a  quedado en  s o lu c ió n , ma­
y o re s  c a n t id a d e s  de á c id o  m a le ic o . P o r l o  t a n to ,  p a ra  l a  
r e a l i z a c i ó n  d e l  p ro ce d im ie n to  a  e s c a l a  t é c n ic a ,  e s  necesa-- 
r i o  v o lv e r  a  u t i l i z a r  l a s  ag u as m adres. Cuando se  u t i l i z a d ,  
con jun tam en te  l a s  aguas m adres en  l a  r e a c c ió n  de á c id o  ma-! 
l e i c o  con p eró x id o  de h id ró g e n o  d ism inuye s i n  embargo e l  i
re n d im ie n to  h a s ta  menos de 50% ( In d . and E n g in e e r in g  C h e . ;¡
Y ol. 43, p ág . 1780-1786). !

Además, e s  conocido  que e l  á c id o  m ale ico  en  p r e -j
s e n c ia  de á c id o  w o l ír á a ic o  a  un pH de 4 a  5 ,5  e s  ox idado  ¡!de m anera c a s i  c u a n t i t a t i v a  p a ra  fo rm ar e p o x is u c c in a to  d i-j
só d ic o  (Payne y W illiam s, J .  o rg . Che. 24 (1959) p ág . 54).!
P a ra  a lc a n z a r  e s t e  v a lo r  de olí e l  á c id o  m a le ic o  e s  n eu tra -!i
l i z a d o  p a rc ia lm e n te  con s o lu c ió n  de h id ró x id o  de so d io  y !!
en  e l  t r a n s c u r s o  de l a  o x id a c ió n  e s  m ezclado con l a  c a n t i- íi
dad de l e j í a  de so sa  e q u iv a le n te  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  d e l  
com puesto d is ó d ic o .  E s ta  s a l  d e l  á c id o  e p o x is u c c ín ic o  e s !
muy e s t a b l e  y no puede s e r  s a p o n if ic a d a  p o r p u e s ta  a  e b u - ! 
I l i c i ó n  con agu a . E l á c id o  c lo r h íd r ic o  se  a d ic io n a  a l  á c i-¡  
do c lo ro m á lic o . La s a p o n if ic a c ió n  con á c id o  s u l f ú r ic o  con-i 
duce a  re n d im ie n to s  s o lo  ex cesiv am en te  m oderados de t a r t r a j -  
to  de c a lc io  con fo rm ac ió n  de su b p ro d u c to s . }

Se h a  en co n trad o  a h o ra  que se  puede p r e p a r a r  !
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t a r t r a t o  áe c a lc io  con un re n d im ie n to  s u p e r io r  a l  90% s i  
se  o x id a  m alea to  á c id o  de c a lc io  con c a n tid a d e s  como máxi4i
mo e q u im o le c u la re s  de p e ró x id o  de h id ró g en o  en a u s e n c ia  i 
p rá c tic a m e n te  t o t a l  de io n e s  h ie r r o  en  o re s e n c ia  de á c id o ¡  
w o lfram ico  o m o lib d en ico  y /o  su s  s a l e s  de amonio o a lc a - }  
l i n a s  en  c a l id a d  de c a ta l iz a d o r e s ,  y en  p re s e n c ia  de agua i 
a  una te m p e ra tu ra  de aproxim adam ente 50 a  ap rox im ad am en te ! 
908C, y a c to  seg u id o  se l i i d r o l i z a  p o r e b u l l i c ió n  e l  p ro -  j 
d uc to  de o x id a c ió n  s i n  a is la m ie n to  in te rm e d io  y e v e n t u a l - }

¡m ente se  t r a t a  de form a u l t e r i o r  con h id ró x id o  de c a lc io  i 
Í a  l a s  aguas m adres l ib e r a d a s  d e l  t a r t r a t o  de c a lc io  p r e l  }' t¡ c ip i t a d o .  '
¡ En l a  o x id a c ió n  de m alea to  á c id o  de c a lc io  se
} ,  !form a en  p rim e r lu g a r  l a  s a l  de c a lc io  d e l  a c id o  epoxisuc-4
¡c ín ic o  ju n to  con á c id o  m ale ico  l i b r e .  E s te  ú ltim o  s a p o n i - }
i . , ¡} f ic a  l a  s a l  de c a lc io  p o r p u e s ta  a  e b u l l i c ió n  p ra c tic a m e n -
i t e  s i n  fo rm ac ió n  de su b p ro d u c to s , p a ra  fo rm ar t a r t r a t o  de
!¡ c a lc io .

En e l  p ro ce d im ie n to  según e l  in v e n to  se  puede 
u t i l i z a r  e l  p e ró x id o  de h id ró g en o  en c u a lq u ie r  c o n c e n tra -  

ic ió n .  S in  embargo, so n  g en era lm en te  a c o n s e ja b le s  concen- 
¡ t r a c io n e s  desde aproxim adam ente 24',- h a s ta  aproxim adam ente 
= 40%.
¡ Es e s e n c ia l  que p o r cada mol de m alea to  ác id o
¡de c a lc io  se  emplee como máximo 1 mol de p e ró x id o  do h i -í
jd rógeno . Se han  de e v i t a r  m ayores c a n t id a d e s  de H^Og. P o r 
e l  c o n t r a r io ,  se  pueden em p lear no o b s ta n te  con buen é x i to  
tam bién  c a n tid a d e s  más p eq u eñ as, P re fe r ib le m e n te  se  t r a b a ­

b a  con una p ro p o rc ió n  en  m oles de 1 :1 .¡
¡ Además e s  e s e n c ia l  que se  p a r ta  de so lu c io n e s
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que e s tá n  p rá c tic a m e n te  l i b r e s  de io n e s  h ie r r o ;  ya  30 a  
I 40 p a r te s  p o r m il ló n  de io n e s  h i e r r o  p e r tu rb a n  l a  r e a c c ió á  
I y conducen a  su b p ro d u c to s . P or l o  t a n to ,  l o s  io n e s  h i e r r o  
¡ deben s e r  e lim in a d o s  a n te s  de l a  r e a c c ió n , de acu erd o  con 
j m étodos de p o r s i  co n o c id o s , p o r  e jem p lo  p o r  p r e c i p i t a -  
¡ c ió n  con h e x a c ia n o - f e r r a to  de p o ta s io .
¡ Los c a ta l iz a d o r e s  de o x id a c ió n  pueden  s e r  em plea-
¡ dos en e l  p ro ce d im ie n to  en  l a s  c a n t id a d e s  u s u a le s  de a p ro ^ i  
' mudamente 0 ,1  a  aproxim adam ente 3%, v en ta jo sa m e n te  en  una 

c a n t id a d  de aproxim adam ente 1%. i
La p rim era  e ta p a  de l a  r e a c c ió n ,  l a  e p o x id a c ió n ,

-; se r e a l i z a  p re fe r ib le m e n te  a  una te m p e ra tu ra  e n t r e  a p ro x i­
madamente 60 y 80-C; l a  h i d r ó l i s i s  t i e n e  l u g a r  p o r c a le n -  

. tam ie n to  h a s ta  aproxim adam ente 100^0 y p o r e b u l l i c ió n  b a - 
' jo  r e f l u j o  d u ra n te  un e sp a c io  de tiem po de aproxim adam ente 

1 ,5  h o r a s .
E je m p lo .-  196 g  (2 m oles) de a n h íd r id o  de á c id o  

m ale ico  son  d i s u e l to s  a  60SC en  400 mi de IlgO y  son  mez- 
: c ia d o s  con 75 g de CatOjEOg. La s o lu c ió n  c o n tie n e  18 mg de 
h ie r r o ,  que son  p r e c ip i t a d o s  con 400 mg de K^Pe(CN)g.3H2^ 
y son se p a rad o s  p o r f i l t r a c i ó n  con ca rb ó n  a c t iv o .

' 2 g de II^WO  ̂ son añ ad id o s  en  form a de s a l  de po­
t a s i o ,  y  se  añaden  g o ta  a g o ta  a  60SC 100 de HgOg a l  35% 
( e s t a b i l i z a d o  con 0,1% de á c id o  d ip i c o l í n i c o ) .  Se a g i t a  
d u ra n te  dos h o ra s  a  60-65^0 y  d u ra n te  una h o ra  a  70-30^0;

¡a c o n tin u a c ió n  e l  HgOg u t i l i z a d o  e s t á  com pletam ente consu­
mido, y se  pone a  e b u l l i c ió n  b a jo  r e f l u j o  d u ra n te  2 h o r a s .  

^Después de re p o s a r  d u ra n te  l a  noche e l  t a r t r a t o  de c a lc io  
¡p re c ip i ta d o  e s  f i l t r a d o  con su c c ió n  y secad o .

!' Se o b tie n e n  243 g de t a r t r a t o  de c a lc io  . 4 HgOj.
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P or p r e c i p i t a c ió n  u l t e r i o r  con 22 g de Ca(Oñ)r, se pueden ¡
!o b te n e r  o tr o s  20 g  de t a r t r a t o  de c a lc io .

Se o b tie n e n  263 g de t a r t r a t o  de c a lc io  con un 
co n ten id o  de 9 6 ,8 ^ , l o  c u a l co rresp o n d e  a  un ren d im ien to ! 
de 98^- de l a  t e o r í a .  j

La c ro m a to g ra f ía  en  capa d e lg ad a  de una m uestra!j
de t a r t r a t o  de c a lc io  t r a t a d a  con 11 SC„ no m u estra  n in g u -!2 ''' ; 
n a  im pureza  o rg á n ic a , j

S i se com pletan  l a s  aguas m adres con 1 mol de i
a n liíd r id o  de ác id o  Gialeico, se o b tie n e n  en  nuevas reacc io -r
n es re n d im ie n to s  buenos p rá c tic a m e n te  i n v a r ia b le s  de t a r - ¡

!t r a t o  de c a lc io .
E s ta  s o l i c i t u d  que co rresp o n d e  a  l a  p re s e n ta d a  ¡ 

en  l a  R ep ú b lic a  F e d e ra l Alemana, e l  5 de o c tu b re  de 1.967^ 
b a jo  e l  numero P 16 43 891 .8  ( a n te s  D 54. 267 IV /l2 o ) ,  
se acoge a  l o s  b e n e f ic io s  d e l  a r t í c u l o  51 d e l v ig e n te  Es­
t a t u t o  so b re  P ro p ied ad  I n d u s t r i a l .

}ti
i
! N O T A

; Los p u n to s  de In v en c ió n , p ro p ia  y nueva, que se
! p re s e n ta n  p a ra  que sean  o b je to  de e s t a  s o l i c i t u d  de Paten--{
! t e  de In v e n c ió n  en  E spaña, p o r VEINTE año s, son l o s  s i -  j
) g u íe n te s :  j
}  ̂ !1 . -  Un p ro ce d im ie n to  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de t a r a

tt r a t o  de c a lc io  c a ra c te r iz a d o  porque se ox ida m alea to  á c ig  
do de c a lc io  con c a n tid a d e s  como máximo e q u im o lc c a la re s  de \
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p e ró x id o  de h id ró g e n o , en  a u s e n c ia  p rá c t ic a m e n te  t o t a l  de 
io n e s  h i e r r o ,  en  p re s e n c ia  de ác id o  w o lfrám ico  o m o líb d icc  
y /o  su s  s a l e s  de amonio o a l c a l i n a s  en  c a l id a d  de c a t a l i - i  
z ad o re s  y en  p re s e n c ia  de agua a  una te m p e ra tu ra  de a p r o - ¡  
rim adam ente 50 a  903C, y  a  c o n tin u a c ió n  se  h i d r o l i s a  e l  j 
p ro d u c to  de o x id a c ió n  s i n  a is la m ie n to  in te rm e d io  p o r pues-j 
t a  a  e b u l l i c ió n  y ev en tu a lm en te  se  t r a t a  de form a ul*cerioi[ 
con h ia ró x id o  de c a lc io  a  l a s  aguas m adres l ib e r a d a s  de i

; t a r t r a t o  de c a lc io  p r e c ip i t a d o . t
2 . -  Un p ro ce d im ie n to  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de tar-^ 

t r a t o  de c a lc io .  j
T al y  como se  h a  d e s c r i t o  en  l a  Memoria que a n - ! 

te c e d e  y p a r a  l o s  f i n e s  que se  h an  e s p e c i f i c a d o .  j
E s ta  Memoria c o n s ta  de s e i s  h o ja s  e s c r i t a s  a  i

máquina p o r una s o la  c a ra . & A
M adrid,
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