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PATENTE DE INVENCION
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WIIMINGTON, Delaware 19898, EE.UU.

"MEJORAS INTRODUCINAS EN EL PROCEDI-
MIENTO DE PREPARACION DE IA SAL DE DIA-
MONIO DE ACIDO ETILEN~BIS~DITIOCARBAMICO".

~de la solicitud de patente estadouni-

dense N2 709.173 del 29-2-88.
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" ANTECEDENTES DEL INVENTO

Este invento se refiere a mejoras en el procedimien
to de preparacién de la sal de diagonio de Acido etilen=-
big=-ditiocarbénico a partir de amoniaco, disulfuro de cax—
bono y etilendiamina, consistiendo las mejoras en hacer

reaccionar de 1 2 3 % de exceso de disulfuro de carbono

“con etilendiamina, seguido de la adicidén de hidréxido amé-

nico con menos de un 5 % de excesOe

La sal de diamonio de doido etilen~bis—ditiocarbdmi-
co, denominada en adelante gmobam, s6 ha preparado en el Do .
8ado haciendo reaccionar disulfwro de carbono con etilendi-
aming en presenciaz de amoniaco, patente Qstadounidense“
n 24855.418 y patente estadounidense n? 2.844.623¢

" Se ha descublerto que invirtiendo ol orden de adi~ .
cién y afiadiendo el amoniaco en §l¥imo Iugar, controlando
cuidadosamente le proporcién de sustanclias reacoionéntes,
el rendimiento de amobam es superior al 99 % del tedrico.

Adends, cuando el smobam se convierte en uneg sal de metal

pesado, tel como etilen-bis-diticcarbemato de manganego,

el producto se obtiene con mayores rendimientos y es mds
estable que cuando se prepafa o partir de amobam obtenido
en presencia de amoniaco o con una mezcla de reaccidn en
la que ls proporcién de sustancias reaccionantes difiere

de lag del invento.
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RESUMEN DEL INVENTO

En resumen, este invento se refiere a mejoras en el -

procedimiento de preparacién de le sal de dismonio del 4ci

‘do etilen-bis~ditiocarbémico a partir de emoniaco, daulfu

ro de cerbono y etilendiaming, congistiendo la mejora en

hacer reaccionar de 1 a 3 % en exceso de disulfuro de car—

bono con etilendiemina, seguwldo de la adicidén de hidréxido
aménico en exceso inferior al 5 % y preferliblemente infe-
rior al 1 %.

Sorprendentemente, este procedimiento da mayores ren
dimientos de un producto amobam. que, cuando se convierte en
una sel de metal pesado como el etilen~bis-ditiocarbamaﬁo
de manganeso, presenta una mayor esitzbilided y mayor concen
tracidn en comparacién con le de una sel del mismo metal pe
sado preperede & parbtir de amobam obtenido por los procedi-
mientos de le téenica anteriors

DESCRIFCION DEL INVENTO

El procedimiento de este invento comprende las efe~

pas de:
(a) hacer repccionzr de 1 a 3 % en exceso de disulfu
ro de carbono con una solucldén acuosa de etilen~
dlamine y
(v) afiadir = le mezcla de reaccién hasta el 5 % de
exceso de gmoniaco.

Ias condicionecs generales del procedimiento recond-
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cidas en la técnica paras le preparacién de amobam, tel co
mo temperaiuras de reaccién, tiempos, agitacién y enveje=-
cimiento, son tembién adecuadas para el procedimiento de
este invento. Estas condiciones se encuentre, por ejemplo,
en las patentes eztadounidenses 28444623 y 2.855.418 ane
tes mencionades.

Méds especificementey las temperaturas de reaccidn
durante le reaceién (a) se controlan normelmente enfriondo
entre 30° y 60°¢ y preferiblemente alrededor de 40%C. En
general el disulfuro de carbono se emplea en cantidades 1i
geramente en exceso de la cantldad estequionétrica calcu~
lade sobre lz cantided de etilendiemina empleadae Normal-

mente se emplea un exceso comprendido entre 1 y 3 % de di-

sulfuro de carbono. Ezte reaccidn se lleva -a cabo habitual

mente empleando una solucién acuose de etilendicmine de for
ma que sSe encuentée presente una cantidad impordsnte de
ague.

Ta reaccidn (b) +también se lleva a cabo con enfria-
miento, generalments & una tempergtura comprendidas entre
30° y 60° G y preferiblemente alrededor de 40° o 45°C. EL
gponigco puede ser agregado en forms de solucidén acuosa o
en forma enhidra. EL omoniaco se emplea en centidades lige
ramente en exceso sobre las estequiométricas, calculadas
sobre la centidad de etilendieming inicialmente cargada.

El exceso de smoniaco se mentiene por debajo del 5 % y pre
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feriblemente no es superior al 1 Fe

Una vez iterminadg la adlcién de amonlaco, la masa
reaccionante se envejece durante un periodo de hasta veo-
rias horas s la temperatura de resmccién, para ascgurar
una reaccidén completas

Ia msoluciln resultante de smobam en agua se utili-
zard normalmente como tal Para producir una sal de metal
pesado de Acido etilen~bis-ditiocarbidmico. Los métodos de
produccldén de ostas sales de metales pesadog son conooidos
en la téenica y tembién estdn descritos en la patente es—
tadounidense 2.855.418 antes citadse En pocas palabras, la
renccidn ge lleva a cabo aﬁadienﬁo una solucidn acuosg de
una sal soluble en agua del metal pesado, tal como cloruxo
de cinc o sulfato de manganeso, e la solucidén de amobanm ¥
rocuperando la sal de metal pesado del &écldo etilen-bis-di
tiocarbdmico que precipitas

Aunque no egtéd clara la razén de que el procedimien-
0 de egte invento dé lugar a un producto mejorado, es evie
dente que el amobam preparado por adicidn del amoniaco en
&ltimo lugar y limitando culdadosemente las cantidades de
sustancias reaccionantes, es wan producto mejoradoe No sola
mente se obtiene con notebles rendimientos, superiores él
99 % sobre la etilendiamina cergads, sino que cuando se con
vierte en wna sal de metal pesado presenta mayor concentra=

cidn y estebilidad que la sal de metel pesado preparada a
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partir de amobam obtenido en condiciones distintas a les
del procedimiento de este invento.

Este invento se comprenderd mejor mediante los gi=-
'guientes ejemplos ilustrativosy en los que las partes y
porcentajes Be dan en peso z menos que se indique lo con=
trario.

EJEMPIO 1
En un reactor provisto de cambiador externo de co=~

lor,'agitador, condensador y un dispositive de medida de

' la temperaturc, se cargan 303,4 partes de agua y 37 partes

de etilendiamina (99 %) Se afiaden al reactor, con agita-
cidn, 93,8 partes de disulfuro de carbono (1 % de exceso),
mientras se mantiene la ‘temperatura de reaccibn a 40°+2°C.
Despuéds de lag adicién del disulfuro de carbono, =e afiaden
a la nasa de reacoldén 21 partes de emoniaco anhidro (1 % de
exceso Yo Durante la adicién del amoniaco so agite el conte-
nido del reactor y la temperatura de reaccidn se mantiens a
40°6+2°Cs

Una vez terminada le adicidén de amoniaco, la massa de
reaccién se envejece durente 2 horas a 40°C. Se analizen las
45%,2 partes de masa de reaccidn y se observa que tiene un
peso especifico de 1,11%, un pH de 8,6, un contenido en 8
de 0,09 % y un contenido en amobam de 32,7 % Esto corres-
ponde a un rendimiento del 93,6 %, calculado sobre la etilen

dismina cgrgadae
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Repitiendo el Ejemplo 1 se oiﬁiene une, solucién cu
yo ondlisis da los siguientes resultados: peso especifi-
co = 1,123, pH = §,1, HS = 0,10, emobam = 33,2 %y rTendi=
miento = 99,4 %

La golucidén producida en el Ejemplo 1 So emplea pa-
re preoparar la sal do manganeso de &cido etilen~bis-ditio-
carbdmico diluyendo la solucidén de amobgm con agua hasta
el 11 %y agregando, con agitacién, 4.3'} #8 partes de una so
lucién acuosa 21 23 % de sulfato de mengenesoe EL precipl
tado se filtra y se seca a vaclo a 30~35°%C rara dar etilen-—
bis-ditiocarbemato de manganeso cuyo andlisis da los gi-
gulentes resultados: H0 = 11,% %, concentracién = 87,8 %,
rendimiento en peso = 93,9 %, concentracién en estado anhi-
dro, = 99,4 %, saleg solubles en agua = 0,3 % sustancias
desconocidas = 0,2 % y cstabilided en mg de CS, desprendi
dos pér gramo de producto mantenido a 90°C durante wn pe-~

riodo de 2 horas = 1,0.

-7 ="
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RETIVINDICACIONES

1. Mejoras introducidaé en el procedimiento de pre-~
paracién de ia sal de diamonio de 4cido etilen-bis-ditio-
carbdmico a partir de disulfuro de carbono, etilendiamina
¥y amoniaco, consistiendo las mejor&s en hacer reaccionar.
disulfuro de carbono con solucidén acuosa de etilendiamina
seguido de la adicién de amoniaco, empleéndose el disul-

furo de carbono en cantidades comprendidas entre.l y 3 %

"de exceso y empleédndose el amoniaco en cantidades compren-

didas entre Oy5¢% de exceso, ambas basadaes en la canti-
dad estequiométrica de etilendiamina empleada.

2. Mejoras de acuerdo con lavgeivindicacién 1, en
las que el amoniaco se emplea en cantidades que oscilan
entre O y‘l_% de exceso, calculado sobre la cantidad este-
quiométrica de. etilendiamina utilizada.

3., Se reivindica por Ultimo como objeto sobre el que
ha de recaer la Patente de Invencidén que se solicita:"MEJO-
RAS INTRODUCIDAS EN EL PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE LA
SAL DE DIAMONIO DE ACIDO ETIIEN-BIS-DITIOCARBAMICO".
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Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
- v
presente memoria descriptiva que consta de nueve paginas me-

canografisdas,

Madrid, 23 octubre‘1.968

BERNARDO UNGRIA
p'P' ) .
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