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PATENDE —

DE
INZTRODUCCIORN

por "UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR ACIDOS CIORO-CIANURI-
¢os", a favor de la firma espafiola SOCIEDAD ANONIMA CROS,
residente en BARGEIONA, Paseo de Gracia, 56,

MEMORIA DESCRIPTIVA

Le presente invencién se refiere a deidos cloro-
ciantricos (incluyendo dcidos cloroisociantwricos), parti-
cularmente dcido triclorociantirico y dcido diclorociandri-
co, ¥y & nueves procedimientos para producirlos, Ia presen-

5. te lnvenclén se refiere ademds & procedimientos continuos
mejorados para preparar dcido triclorociantrico y deido

dicloraciandrico.
Hasta ahora ya se ha propuesto en la patents

estadounidense 2,607.738 y en la patente remitlda estadou~
10. nidense 24.412, a favor de Edgar E, Hardy en 19 de Agosto
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de 1.952 v en 31 de Dicilembre de 1.957 respectiveamente, preo-
parar deido triclorociantrico 8l disolver deido cilantirieo en
la cantidad tedrica de una solucidn al 5% de sosa cdustica

o potasa y tratar lo solucidn resultante con cloro hast2 que
hen sido substituidos por cloro tres dtomos de dlcali, Sin
embhargo, Chattaway y Wardmore, en el Journal of the Chemical
Society, volumen 81, péginas 200-202, indican que, donde se
utilizen cantidedes relativemente grandes de reactivos en
la cloracidn de doido cientrico disuelto en la caniuldad teb-
rica de potasa, se obtlienen rendimientos bajos de producto
y productos pobres en cloro eprovechable o activo, Asf, el
procedimiento discontinuo, precedente no es adaptable para
la produccidn comercial en gren cscsla,

Azimismo se ha propuesto antes en la patente es-
tadounidense 2.964,525 concedida en 13 de Diciembre de 1960
a William I. Robinson preparer dcldo triclorocianirico por
cloracidn continua de una solucidn acuose de cianui=H tri-
86dico a un pH de 4,5 a lo sumo y & temperaturas por debajo
de 502C y preparar dcido diclorociantrico al clorar continua.
mente una solucidn acuosa de cianurato dlpotdsico & un pH
de 4,5 & lo sumo, Aunque pueden obtenerse deido triclorocia-
narico y dcido diclorocientrico en forma pura y en rendimlen-
tos elevados a partir de los procedimientos de la patents
Robinson, estos procedimientos son relativamente caros debl.
do al coste relativamente elevado en una escala comercial
de hidréxidos sddico y potdsico que Se emplean para preparar
el cianurato trisédico y el cianurato bipotdsico, reepecti-
vamente.

Asimismo, en los procedimientos gue empleon la clo-
racidn con cloro de soluclones acuoses de sales de metales
alcalinos de dcido cianfirico, tel como oianurato sédico o po
tdsico para producir dcidos clorocianfricos, existen siempre
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los peligros potenciales de la formacidn de cantidades sig-

nificativas de tricloruro de nitrdgeno, si el procedimiento
no se controla cuidadosamente y se permite elevar el pH por
encima de 4,5.

El tricloruro de nitrégeno es un materiasl nocivo
que Se sabe que tiene riesge de explosidén y que asimismo es
venenoso. Su formacidn, en cantidades significetivas en la
produccidn en una planta comercial constituye un flesgo pa-
re el personal asi como también para le planta, Se forma
slempre algo de tricloruro de nitrdégeno debido a la descom.
posicién del anillo de triazine del radical de dcido cland-
rico de las sales de metales alcalinos de dcido cianmdrico,
cusndo Se hace reaccionar una solucién acuosa de teles sa-
les con cloro a un pH por encim2 de 4,5. Sin embargo, s
forman cantidades altemente peligrosas de tricloruro de ni-
trégeno cuondo el pH de las soluclones de cianurato de me-
tal alcalino se ponen en contacto con cloro, en cualquier
forma, a un pH por encima de 8,0, A wn pH en la gama de
4,5 a 7,0, pusde reducirse la formacidn de tricloruro de
nitrégeno en algunas extensidn bajando la temperatura por
debajo de 3529C en la que ol cloro se pone en comtacto con
el cianurato de metal alcalino., Sin embargo, cuando el pi
de la reaceidn eotd por encima de 8,0 aproximadamente, se
verifica descomposicidén substancial de la triszina dando
por resultado la formacidén de cantidades peligrosas de tri-
cloruro de nitrbgeno incluso a temperaturas de 020, Asimis..
mo tal formacidn de tricloruro de nitrégeno se incrementa
ademds con un incremento en ¢l pH y los cianuratos de me-
tal alcalino no pueden clorarse en forma segura por enci-
ma de un pH de 9. Ademds, la destruccidén del cianurato por
la descomposicién del anillo de triazina de por resultado
rendimientos materialmente mas bajos de deidos clorociont-
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Bs un objeto de la presente invencidén proporcionar
un método practimble econdmica y comercialmente para producir
deidos clorocianfiricos, particularmente deido triclorociant.
rico y deldo diclorociantrico con buenos rendimientos.

Es otro objeto de la presente invencidén proporeio-
nar un procedimiento para preparsr deidos clorocianfiricos, cu-
yo procedimiento reduce substancialmente o elimina las desven~
tajas o las desventajas potenciales de los métodos de la téo-
nica previa, expuestas anteriormente,

Otros objetos y ventajas de la presente invencidén
serdn evidentes de la descripcidn que sigue y de las reivin-
dicaciones ancxas.,

En el presente proceso se ha encontrado que los
deidos clorociantiricos, particularmente el deido triclorocia~
nirico y el deido diclorociandrico, pueden prepararse eco-
némicamente al introducir y hecer reaccionar cloro gaseoso
0 liguldo, de preferencia cloro gaseoso, en una dispersién
0 lechada acuosa alcalina de une sal de metal alcalinotérreo
de doido cianfrico, de preferencia sales de trimetal alcali-
notérreo y sales de dimetal alcalinotérreo de deido ciantri-
c0, cuya dispersiédn alcalina tiecne un pH de 12,0 a 12,6 a
una temperatura en la gama desde justo por encima del punto
de congelacién de la citada lechada hasta aproximedamente
502C y hasta que el pH de la dispersién estd por debajo de
4,0 aproximadamente. 41 proceder asi se forma w2 mezela de
reaccldén acuose, que tiene el pH antes definido, que compren~
de una lechada de deldo clorociantrico en una solueldn acuo-
sa de wn cloruro de metal alcalinotérreo, estando tal lecha-
da esencialmente exente de cloruros de nitrégeno. Iuego el
dcido clorociandrico pueie Separarse fdeilmente de 12 masa de
le fase acuosa de la lechada por métodos bien conocidos a
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los téenicos en la materia, tal como centrifugoacidn, decan-
taclén, sedimentacidn, filtracidn o similares.

Sorprendentemente, la introduccidn de clorc en dis-
Persiones acuosas alcalinas de clanuratos de metales aleali-
notérreos, cuyes dispersiones tienen un pH por encima de 12,0
vy & menudo tan altas como 12,6, da por resultado 1a produc-
cidn de doidos olorocianfricos sin la formacidn de cantida—
des significantes de tricloruro de nitrégeno lo cual es ines.
perado en ouento a la formacidn de cantidades apreciables de
tricloruro de nitrdgeno en la reaccibn entre el cloro y las
soluclones de cianuratos de metales alcalinos bajo las mis-

m2s condiciones de pH.

Los cianuratos de metales alcalinotérreos, que se
emplean en el procedimiento de la presente invencldén son re-
lativamente insolubles en agua a temperaturas ordinarias, es
decir de 202C a 259C, siendo solamente solubles en agua en
we extensidn de 0,17 a 0,2% en peso g tales ‘temperaturas.
I2 solubilidad al agua de estos clanuratos de metales alca-
Llinotérreos es inesperadamente menor de 0,1 a 0,2 & tempe-
returas mds elevadas. Asl, a temperaturas de 502C, se disol-
verd en agus menos de 0,1% en peso de tales cianuratos y es.-
ta propiedad dec solubilidad es contraria o la solubilided de
los cianuratos de metales alcalinog gue tienen solubillda-
des mucho mayores a temperaturas elevadas.

Aungue relativemente insolubles en agus, las dis-
perslones acuosas alcalinas de cianuratos de met2les alcali.
notérreos, que se emplean en la preparacibn de los dcidos
clorociantricos de acuerdo con los procedimientos de la pro-
sente invencidn, casi siempre tienen un pH por encime do
12,0 y 2 menudo tienen wn pH por encima de 12,5, EL pH de
tales dispersiones acuosas tampoco es afectado subgstancial-
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mente por la concentracidn del cianurato de metal alealinoté.
rre0 dispersade en ellas. &si, por ejemplo, una dispersién
acuosa que contiene 1% en peso de dicienurato tricdleico ten-
drd en general un pH de 12,5 y una dispersifn acuosa que cOne
tiene 30% en peso de dicianurato tricdleico tendrd wn pH de
12,6, Por otra parte, una dispersidn acuose que contiene de

10 hasta 30% en peso de monocianurato monocdleico tendrd
usvalmente vn pH de 12,0 a 12,1,

La concentracién del cianurato de metal alcalinoth.
rreo enh las dispersiones acuosas aleelinas que pueden clorar-
se con cloro de acuerdo con el procedimiento de la presente
invencidn, pueden variar en una extensién considerabls, es
decir de 10% a 30% en peso del cianuwrato de metel alcalincté-
rreo, pero de preferencia estd en la goma de 15% a 30%, Par-
ticularmente se prefliere utilizar una dispersidn acuoss que
contiene entre 20% y 25% en peso del clanurato de metal al.
calinotérreo en la forma de un sélido dispersado entrs T5%
vy 80% de agua. 4 concentraciones mis elevadas de los ciann. .
retos de metales alcalinotérreos, por ejemplo 20% a 30% on po-
80; tales dlspersiones tienen propiedades tixotrépicas, os
declr formardn sélidos similares & gel a2l reposar, Istos sé-
lidos similares & gel pueden transformarse en el estado 1i-

quido original mediante agitacidn, de preferencia por mecdios
mecdnicos,

Los cianurgtos de metales alcalinotérreos pueden
prepararse mediante wna serie de métodos tales como por ejem-
Plo, hacer reaccionar un carbonato de metal alealinotérreo
con doldo ciantrico, pero se preparan mds dese@blemente &l
disponer juntos y al hacer reacclonar un éxido o hidréxido
de metal alcaelinotérreo, en la forma de unz lechade aouosa,
con una lechada ecuosa de deido ciandrico, en las proporeio-
nes moleculares necesarias para obtener la sal de netel alea.
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linotérreo deseada deo dcldo ciamirico. Asi, por ejemplo, ouan~
do se desca preparar un dicimsnurato de tri-metel alcealinots-
rreo, una lechada acuosa, que contiene tres proporcioncs mo-
leculares de un hidréxido de metel alcalinotérreo se mezcla
y hace reaccionar con una lechada acuosa que conticne dos
proporciones moleculares de dcido clantrico, 41 procedcr asi
se forma una dispersidn acuosa alcalina de dicianurato de
tri-metal alcalinotérreo, en la forma de un s6lido dispeorsa-
do, que tienc wswelmente wn pH entre 12,5 y 12,6 y entonces
puede introducirse cloro en tal lechada para preperar dcido
triclorociantrico, Por otra parte, cuando se¢ desea preparar
un monocianurato de mono-metal alcalinotérreo, se mezcla
usualmente una lechada acuose que contiene una proporcidn
molecular de un $xido de metal alcalinotérreo o bien hidrd-
xido y se hace reaccionar con una solucién acuosa o lechada
que contione una proporeidn molecular de deido ciandrico.
Al procedor asi, sc forma una dispersidn acuose alcalina de
wn monocianurato de mono-metal alcalinotérreo en la forma de
wn sélido disperso, que tien¢ usualmente un pH de 12,0 a
12,1, que luzgo puede clorarsc directamente con cloro como
se ha descrito agul para producir dcido diclorociantrico,

Ia concentracidn de éxido o de hidréxido de metal
alcalinotérreo, en la lechada que Se adiciona a la lechada de
dcido cianfGrico puede veriar en alguna extensidén, pero se ha
encontrado como perticularmente Gtil una lechada acuosa que
contiene de 10% a 35% en peso, de prefercncia de 25% a 35%
en peso de hidrédxido de metel alcalinotérreo. Ia concentre-
cidn de dcide clandrico en la solucién o lechada acuosa de
deido ciandrico a la que se adiciona la lechada de hidréxi-
do de motal alecalinotérreo, puede variar asimismo en algune
extensidn pero se ha encontrado especialmente deseable una
lochada quc conticne de 5% a 25%, de prefercncia de 155 a

25% en peso de deido ciantrico.
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dungue cualquiera del grupo de sales de metales al-
calinotérroos de decido ciandrico o sus mezclas puede ubilizar.
Se para preparar dcidos clorociandricos de acuerdo con 1os pro-
cedimientos de la presente invencidn, se prefieren las salcs
de calcio, magnesio y bario de dcido ciandrico y las sales
de calcio son las particularmente preferidas.

El dcido triclorocianirico se puede preparar, de
acuerdo con una realizacién de esta invencidén al introducir
cloro en uwna dispersidn o lechada acuosae alealina que contie-
ne de 10% a 30% en peso, de preforencie 20% & 30% en peso de
diclanurato de trimetel alcalinotérreo en forma de sdlido dis.
perso, que tiene la férmula empirica general (03 3 3) .h
donde M es un metal alcalinotérreo, de preferencie calclo,
magnesio o bario, aunque se comprende que pueden asimismo ubi-
lizerse las sales correspondientes de berilio y estronocio. Il
cloro se introduce en la dispersidén acuosa del cianurato al-
calinotérreo, que usuvalmente tiene un pH de 12,0 2 12,5 ¥y que
puede mantenerse a temperaturas cn la gama desde justo por cn.
cima del punto de congelacidn de la disporsidn hasta aproxi-
madamente 502C, de preferencia 02C a 5020, mds proferentcman-.
te de 102C a 359C, hasta que ol pH de la dispersidén acuosa
cae desde el pH alecalino antes mencionado a un pH por debrjo
de 4,0, de preferencia por debajo de 3,5. Al procedcr asi, sc
forma wma mezcle de reaccién acuosa que tiene wa pH por dAcho-
jo de 4;0 ¥y que comprende uns lechade acuost de doido triclo~
rociandrico y une soluecidn acuosa de cloruro de metal aleali-

notérreo, y de la ocual puede scpararse fdcilmente, como se ha

‘desorito anteriormente,el decido triclorociantrico.

De acuerdo con otra realizacidn de esta invencidn,
puede prepararse dcido dicloroclanirico al introducir cloro
y wna dispersidn acuosa que contienc de 10% a 30% en peso,
de preferencia de 20% a 30% en peso, de un monocianurato de
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mono-metal slezlinotérreo en la forma de un sélido disperso
guc tlene la férmula empirics 03N303H.M, en donde M es un me-
tal alcalinotérreo, de preferencia calelo, magnesio o bario,
aunque sSe comprende quc pueden asimismo utilizarse las sales
correspondientos de berilio y de estroncio. EL cloro se in-
troduce en la dispersidén acuosa alcalina de tal cianurato,
que usualmente tiene un pH de 12,0-12-1 ¥y que puede mantenecr-
se 2 una temperatura en la gama desde justo por encime del
punto de oongelacién de la dispersién hasta aproximademente
502C de prefercncla, desde 09C a 5090, mds preferentemente de
1020 a 359C, hastae que el pH de la dlspersidn, estd por debo-
jo de 4,0, de preferencia por debajo de 3,5 y mds prefercnto~
mente por debajo de 2,5. Al proceder asi, se forma una mez.
cla de reaccidn acuose que tiene un pH por debajo de 4,0 v
que comprende wna lechada acuosa de dcido diclorocianvrico

y wne solucidn acuosa de cloruro de mebal alcalinotérrco y

de la cual pueds scpararse fdcilmente, como Se ha descrito an.

tes, el decido diclorociantrico.

El cloro puede introducirse en cuelquiera de las
dispersioncs alcelinas antes menclonades de clanurato de mo-
tal alealinotérreo, como un liguido o un gas, pero se intro~
duce de preferecncia como un gas o et el estado parcialmente
gaseoso, Usualmente es desceable dispersar el cloro a través
de las dispersiones de cianurato acuoso por medios mecdnicos,
$al como, por ejemplo, al mezclar continuomente con efecto
cortante o por agitacidn, hasta que el PH cae desde ¢l pE ini-
cial de 12,0-12,6 dependiendo de le sal de cianurato de metal
alcalinotérreo utilizada, a un pH por debajo de 4,0, de pre-
ferencia un pH por debajo de 3,5, y puede adicionarse cloxo
hasta que tales lechadas tienen un pH de 1,0 o inferior sin
afeotar el rendimiento del dcido clorocianiirico obtenido.

81 se utiliza cloro insuficiente, es decir, las dispoersio-
nes no se cloran a wa.pH por debajo de 4,0, la mezcla reac-
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cional contendrd cantidades apreciabvles de cianurato de mo-
tal alcalinatérreo no reaccionado y no se obtendrd el rendi-
miento méximo de deido clorociantrico, Asimismo, si ol ¢Lo-
ro no se dispersa adccuada o eficientemente, se requerirdn
cantidades exocesivas de cloro para obtener une mezcla de
reaccidn que tenga ol pH arriba definido. Ie relacidn a la
cval se introduce el cloro en le dispersidn no es usuvalmen~

te eritica y tal relacidén depende en general de la eficacia
de la agitacidn mecdnica,

Durante la cloracidn de las dispersiones acunosas
que contienen de 10% a 30% en peso de cimnuratos de metalos
alcalinotérreos en la forma de sélidos dispersos, los deidorn
clorociantiricos se forman generalmente como s6lidos como prrte
de la fase dispersa en la mezcla de TYeaceidn acuosa, Los 86~
lidos en la mezcla de reaccidén formados durante la ecloracidn
a un pH entre aproximadamente 3,5 ¥ 4;5 comprenderdn asi wna

mezcle de wn deido clorocianfrico ¥ un clanurato de metal al-
calinotérreo.

Durante la mezcla de las dispersiones de cloro y de
clanurato de metal alcalinotérreo se verifica wna reaceién
exotérmica y la temperatura de la mezcla o lechada de retc-
clén resultante se elevard desde le temperatura ambiente (por
ejemplo de 209C a 309C) hasta 602C, o incluso +tan altas como
90¢C, a menos que se enfrie la mezcla de reaccidn. En general
8e ha encontrado descable mantencr la mezcla de refecidn o
una temperatura desde 02C hasta 502C, de preferacncic de apro-
ximademente 1092C a 352C por enfriamiento de la mezcla de
reaceidn durente la adieién del cloro a las lechadas acuosas
de clanurato de mofal alcalinotérreo., Ia mezola de reaccidn
acuose puede enfrierse & wne temperatura por devajo de 02C,
pero no es una ventaja y oxlstc un peligro do congelar lo
mezcla a temperaturas por debajo de 52C., Aungue pueien em-



10.

20,

25,

30.

i

1l

n

40126 1

plearsc temperaturas de 252C a 509G, exlsto algo de pérdida
del rendimionto debido a la solubilided de los deidos clorow
clantricos & estas temporaturas a menos de que la mezcle de
reaccidn sc enfrie de 102C a 359C antes de la separacidén de
ella del 4cido clorocianfirico, Ya que los 4cidos clorociant-
ricos son apreciablemente inestables en.presencia de agua a
temperatura por encima de 502C, tales temperaturas dcben
evitarse para asegurarse contra pérdidas de rendimiento, En
la mayoria de casos, cuando la mezcle de reaceidén o las lo-
chodas, sc¢ mantienen a una temporatura dentro de la goma pro-
ferida de 102C a 359C, sc obtienen rendimientos dptimos, por
ejemplo rendimientos de hasta ol 90% del tebrico, basedo so-

bre el cianurato de metal alcalinotérreo cargado.

Bajo las condiciones deseadas de temperaturas y
pH, la rcaccidn se completa usuvalmente entre 15 y 40 minutos,
dependiendo de la cantidad de dispersidn de cilanurato de
metal alcalinotérreo a ser clorada, la velocidad & la cual
ge introducc el cloro en la dispersién y la eficacia de la
agitacidén de tal dispersidn,

Durante y después de la introduccidn del cloro en
la dispersidn de cianurato de motal alcalinotérreo so forma
wa mezclae de reaceidn acuosa, gue tiene un pH por debajo de
4,0, de preferencia por debajo de 3,5, ¥ que comprende una
lechada de dcido clorocianfrico y una solucidén acuoso de un
cloruro de metal alcalinotérreo, Los deldos cloroclandricos
son substencialmente insolubles en tal solucidén, siendo la
solubilidad menor de 1,%% an peso & 109¢, EL deido clorocia-
mirico formado en le mezcle de rezceidn acuosa puede Beparar-
e de la masa de la mezcle de reacclén acuosa con lo cuol es-
t4 asociado por métodos bien conocidos, tel como Ffiltracidn

decontacidn, centrifugacibén y similares.

Se forma poco 0 nada de tricloruro de nitrédgeono co-
mo subproducto durente la roaceién de oloro y las saloes
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de metales alealinotérreoé de decido ciandrico incluso ouan.-
do el pH se deje elevar por encime de 7, aungue se forma tri-
cloruro de nitrégeno como subproducto cuando se ubtilizen

como se ha descrito anteriormente sales de metales alcalinos
de dcido ciantrico, tales como sales sédicas o potdsicas, Ia
rezén o las razones para la falta de formaeidn de tricloruro
de nitrdégeno en los procedimientos de la presente inveneidn
no son conocidas con certeze pero Se cree qué la reaccidn de
cloro con los cianuratos de metales aleolinotérreos que cs-
tén en la formn de s6lidos dispersos en la mezcla de reaccidn
pueden en parte prevenir la formacidn de trdcloruro de nitré-
g8no.,

R deido triclorociandrico puede prepararsc conti.
nvamente de acuerdo con una realizacidén de esta invencidn ol
introdveir continuvamentc cloro, de preferencia cloro gaseoso
y une dispersién o lechada acuosa de un dilsocienurato de
tri-metal alcalinotérreo, que tiene an pH de 12,0 a2 12,5 on
una gone de reaceién mantenida & una tomperatura dentro de la
gama de 08C a 502C, ElL cloro se introduce usualmente conti-
nwa y simultdneamente con la dlspersidn de cianurato an la
zona de reaccidén y se dispersa continuamente en la disporsidén
de clanurato cn la zon2 de reaceidn, con agitacidn haste que,
¥y & una velocided tal que, la dispersidén tiene un pH por de-
bajo de 4,0, mds desecablemonte un pH por debejo de 3,5. Si
Se introduce cloro en la disporsidn a wna veloclided t2l co-
mo para proporcionar un pH por encima de 4,0 bajo las condi-
ciones de cloracién continua del dicienurato de tri-met8l
alcalinotérreo, se formerdn & lo sumo solo pequciias cantida.
des de écido triclorociandrico, Ia cantidad de clore intro-
ducida es descablemente una cantidad por 10 menos igual
0 superior a 100%.mds que la cantidad estequiométrica de
cloro necesario para reemplazar los dtomos de metal aloalino-
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térreo del dicianurato ocon diomcs de cloro v &9 proferible.
mente una cantidad de cloro que varia desde 2lgo mds de un
100% de exceso do la cantidad necesaria hasta el 200% do
tal cantidad. 4si se forma continuamente wna mezcla de reac.
cién acuosa que tienen un pH en la gams antes definida, que
comprende un2 lechada de dcido triclorocianfrico en una so-
lucidn acuosa de un cloruro de metal alealinotérreo, una por-
cién de cuyya mezcle de reaccidn acuosa se cxtrae usualmente
en forma continua, preferentemente en tal forma que Se montie.
ne el volumen de la mezcla acuosa de refccibn en la zono de
reaceldn substancialmente constonte, y de la cuel puede £epa.
rarse fédcilmente el dcido triclorocianirico como se ha doscri.

to antes.

B deido diclorociantrico puede prepararse continuo~
mente de acuerdo con otre realizacién de esta invencidn al in-
troducir continuamentec cloro y una dispersién o lechada acuo-
sa de un monocianurato de mono-metael alcalinotérreo en una )
zgona de retcelén mantenida a wna temperatura dentro de la go-
ma desde justo por encima del punto de congelacidn de la citada
lechada hasta aproximadamente 502C, de preferencia wo tempero-
tura dentro de la gama de 02C a 502C, El cloro se intro. .
duce dc¢ preforcneia continuamontc y se dispersa en 1la lecho.
da de cianurato en la zona de reaccidn, con la asgitacidén
¥y velocidad necesorias hasta que la lechada tenga un pH por de-
mjo de 4,0, de proferencia un pH por debajo de 3,0, mds pro-
ferontemente un pH en la gama de 2,0 a 2,5. Si se introduce
cloro en la dispersién a una velocidad tal como pern propor-
cionar un pH por encima de 4,0 a aproximadaments 4,5 bhajo
las condiciones de cloracidén continua del monocianurato de
mono-metal alcelinotérreo, la mezcla de remceidn acuosa cone
tendrd usualmente una mezela de monocianurato de mono-metal
alealinotérreo no reaccionado y pequefins cantidades de dcido

diclorociantrico, Por-encima de un pH de 4,5 no se formon
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cantidades apreciables de deido dicloroeciandrico. Ia conti-
ded de cloro es por lo menos igual a 100% de la cantidnd ese
tequiométrica de cloro necesario para reemplazar los dtomos
de metal alealinotérreo del mono-cianurato con dtomos dec clo-
ro y es de preferencia una cantidad de cloro que verin desde
ligeramentc en exceso de 100% de la cantidad necesaric hasta
120% de tal cantidad, Asi se forma continunmente una mezclo
de reacclén acuosa, que tlenc un pH en la gama de 2 2 4, que
comprende una lechada de deido diclorocianfrico on una solu-
cidn acuose de wr cloruro de metol alealinotérrec, une por-
cidn de cuya mezcla de reaccidn acuosa se extrae continuaman~
te, de preferencia para mantener el volumen de la mezelo de
reaccidn acuose en la zona de renceldn substencialmente oov..: .
tante, y de 1o cval puede separarses fdeilmente como se ha
descrito anteriormente el deldo dicloxociantrico.

En la preparacidén arriba descrita de los 4cidos
clorociantricos mediente cloracidn de dispersiones de cinnuro-
to de metal alcalinotérreo, se ha encontrado particulormen~
te deseable separar continuamente los dcidos clorociantricos
de la mesa de la mezcla de reaccidn acuosa mediante contrifu-
geeldn hasta que la torte resultonte del centrifugado con-
tiene menos del 40%, de prefercncis monos del 25% en peso de
agua. El producto himedo pucde onfonces lavorse con asun po.-
ra eliminar los cloruros de meboles alcalinotérreos residuo-
les y puede luego secarse el decido cloroeiandrico de 502C
e 1109C para formar un producto sélido seco sin peligro de

descomposicidn o do hidrélisis de los dcidos clorocianiri-
eos.,

Como se ha indlcado antes, cutndo la reaccidn de
cloro y de los cianuratos de metcles alcalinotérreos se roo-
liza a temperaturcs de aproximadamente 409C a 502C, permanc-
cen cantidades apreciables de deidos clorociantricos en 1o
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golucidn despubds que se han eliminado de la mozela dc reaccién
los dcidos clorociantdricos no disueltos. Con objeto de obte-
ner rendimientos mdximos o9 deseable enfriar le solucién re-
sultante por debajo de 3520, de prefersncic entre unos 102C

¥y 202C mientras se dispersa cloro en toles soluciones hasta
que el pH cae por debajo de 2,5 después de lo cuel se forman
dcidos clorocianfricos adicionales como partfculas sdlidas

que pueden gliminarse como Se ha descrito anteriormente.

Un conocimiento ulterior de las ventajas y de los
procedimientos de la presente invencidn se obtendrd de los
ejemplos siguientes, que se destinan a ilustrar la invencidn
pero no para limitar el objeto de la misme, las partos y 1los
tantos por cicntos son en peso & menos que se especifique
de otra formd.

Ejemplo 1

Se dispersaron 56 partes de hidrdxido cdlcico en
131,7 partcs de agua y el producto resultante se mezcld o tem-
peratura amblente (259C) con wna dispersién consistente en
6544 partes de dcido cianirico y 261,6 partes de agus para
formar una dispersidn acuosa gque contenia 154 partes de diclo~
nurato tricdleico. Bste dlspersién, que tenia un pH ds 12,5
se introdujo en wn reactor equipado con un agitador, un ter-
mématro, un tubo de salida de gas, electrodos de pH y un tu~
bo de entrade de cloro y se cloré con cloro gascoso durcnto
wos 40 minutos & una temperatura que vario en el intérvalo
comprendido entre 302C y 5080, y hasta que el pH de la lecha-
da fué de 4,0, EL cloro se introdujo en la dispersién’ a una
velocldad tal que la temperatura no excedid los 502C. IEn esto
operacién se utilizaron 116 partes do cloro correspondiontacs
a 120% mds que 1o cantidad de cloro tebricamente requerida.

Los productos de este reaceclfin consistieron en una
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mezcla de reaccldén acuosa que estaba compuesta de deldo triclo-
roclantrico en la forma de una lechade y wne solucidn acuosa
de cloruro cdlcico, con un pH de 4,0. Esta lechada se en-
frié a temperatura ambiente (259C) y se separé la solucidn
acuosa del cloruro cdleico del dcido triclorociandrico me.
diante filtracidn y la torta del filtrc resultante, conto-
niendo deido triclorociantrico y cloruro odleico residual

se lavd con agua fria (59C). Despuds de socar se¢ analizbd el
producto y s¢ encontrd que contenia 85% de cloro activo.

Se obtuvo un rendimiento total de 100 partes de doido triclo-
rociandrico, que suponen wn rendimiento del 86% basodo en

el dicianurato tricdloico cargado.

Al clorar una solucidn de clanurato trisédico con-
teniende una contided equivalente de radical clanurato, cn
lugar del diisocianurato cdleico, bajo las condiciones anto-
riores, se produjeron vapores de N013 nocivos y se obtuvo wn
producto que consistie en 65 gramos de un motdrial contenien-
do 66% de cloro activo,

Ejemplo 2

40,7 partes de hidrdxido mognésico se dlsolvicron
en formn de lechada en 95,3 partes de agua y ol producto resul-
tante se mozcld e temperatura ambiente con wne lechada gue
contenfa 70,9 partes de dcido cianfirico y 283,2 gromos do
agun para formar una dispersidn acuosa que contenina 95 partes
de mono-cianurato mono-magndsico, ocon un pH de 12,1, Isto
dispersién se introdujo en un reactor equipado con un serpen-
tin de refrigeracidn, un agitador; un termémetro y un tubo
de salida de gas,; electrodos de pH y un tubo dentado de clo-
ro, La lechada se enfrfo, por medio de wn serpentin refrigo-
rador que rodea el reactor, & una temperatura cuyo intcrvolo
estaba comprendido entre 102C y 158C y se olord con gas cloro
hasta que la lechada tuvo un pH de 2,5. El cloro se introdujo



a una velocidad tal que la {temperatura de la lechads no oxee-
aié 152C durante la cloracidn, En la marcha de esta operacibn
se consumieron 44,8 partes de clore correspondientes a 30%
mde de cloro que la cantldad regquerida tebricamente.

5. Bl producto de esta reaccidn consistid en wma mezela
de renccidn acuosa, gue comprendfa deido diclorociantirico en
le. forma de wna lechada acuosa y une solucldén acuosa de clo-
ruro magnédsico con un pH de 2,5. La solucidn acuosa del olow.
ruro magnésico se separd del deido dielorociantrico por fil-

10.  trocibén y se eliminé de la torta de filtro resultante ¢l clo-
ruro megnésico residuel al lavarla con ague fria (102C)., Tras
el secado, se analizd el producto y se encontrd que contenin
70% de cloro activo, Se obtuvo wn rendimiento total de 99 por-
tes de 4eido diclorociandrico, que representaba un rendimien.

15, t0 de aproximadamento 90% basado el monocianurato mono-magné-

sico cargado,

Ejemplo 3
Se preparé wna dispersibn acuosa de dicicnurato di-
cdleico al mezclar juntos dcido cianirico, agua e hidréxido cdl-
20. cico en proporciones de aproximadamente 131, 800, y 110 par-
tos o peso, respectivamentc. Ia dispersidn, que tenla un
pH de 12,6, se agité a temperatura ambiente (259C) on un
contenedor provisto de wn agitador mecdnico, ¥ se introdujo
por un pericdo de aproximademente 8 horas y & wa velocidad
25,  do aproximadamente 0,4 partes dé dicianurato tricdlcico por
hora, en un re2ector equipado con un agitador eflcicnte, elcc.
trodos de pH y wn bafio de hielo pare mantener la tcmporatu-
ra de reaccién entre 202C y 252C, Simultdneamente con la in~
troduccién de 12 dispersidn de dicienurato tricdlcico, se
30.  cargé cloro continuamente, y se dispersé continuemente
forme mecdnica & través de la dlspersidn de clanurato a una
velocidod tal que el pH-de-le dlspersidn fub de 3,5. & medida
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que se realizaba la reaccidn, se introdujo cloro 2 una velo-

cldad tel que la temperatura de la disporsidn no exoedié
252C, Los productos de l2 reaccidn incluyeron deido triclo-
rocianirico en forme de una lechada y unae solucién acuosa
de cloruro cdlecico con un pH de 3,5. BEstos productos se eli-
minaron periddicamente del reactor por medic de una bomba
de suceldn hacia un receptor aepropiado de modo gque ol tiem-
po de permanencia de la mezcla de reacecidn en el reacthor
fué de unos 30 minutos. Fl deido triclorociandrico se sepn-
r6 de la solucidn acuosa de clorure cdlcico por filtraocidn
¥y la torta del filtro resultante se lavd con agua helada po-

ra oliminar de ella ol cloruro cdlcico residual.

Bl 4cido triclorociandrico purificado so seed al ai-
re por la noche, se calenté por dos horas en un horno & 1052¢,
luego 8¢ molid en un estado finamente dividido y se recalon-
t6 a 1052C, durente 2 1/2 horas. El deldo triclorocinndrico
asi producido, tenfa un contenido de cloro activo de 86,5%
¥ se obtuvo en rendimiento que ascendfa a 89,5%, de la teoria.

Por via de contraste, cuendo se clord una solucidn
de cianurato trisdédico con un pH de 13,5 y conteniendo wia ocan.
tidad equivalente de rodical de cianurato, es decir, ss po-

86 cloro dentro de la solucién total de cionurato de formo
que el pH descendid gradualmente, se obtuvo un producto sé-
lido conteniendo 75% de cloro activo con un rendimiento que
ascendia a 74% de la tecorfa basado en los reactivos cargados.
Ademds, se formaron grandes cantidades de tricloruro do nitrd-
geno y el procedimiento tuvo que pararse despuéds de 10 minuv-
tos & causa del peligro de explosidn.

Eiemplo 4

Se preparéd una dispersidn acuosa de diciznuroto tri-
cdlcico al adicionar, con agitacibn, 188 partes (libras) de
une lechada acuose que contenfa 30% de hidrdxido cdlecico, a



327 partes de wna lechada acuosa que contenfa 20% de dcido
clantirico. Ia cantidad de hidréxido cdlcico empleada fub de
0,1 my aproximedamente en exceso de la requerida parn formar
dicianurato tricdleico y el pH fub de 12,5 aproximadomente.
5. la dispersidn se agité contfnuvamente y se enfrid & una teompera-
ture de 102C, Se corgoron aproximedamente 4,5 partes de esta
lechada en un recipiente de cloracidén guc comprendis un ro-
cipiente de vidrio cilindrico forrado, que tenla wn didmetro
interno de 5 pulgadas y wna alture interna de 13 pulgadas,
10, cuyo contenedor so proveyd de tres (3) tabiques de una pul-
gada des ancho verticales ospaciados equidistantemente y es-
paclados hacia dentro radialmente en una pulgeda de la pared
interior del contencdor. Ia capacidad del contenedor fub do
aproximadamente ocho partes (libras) de lechades, Se propor-
15, ciond agitacidn mediente un drbol montedo coincldente con el
cje vertical del contencdor y provisto de un propulsor de
turbina de seis palas de dos pulgades de didmetro ospaciado
dos pulgadas por encima del interior del fondo del contcne-
dor y un segundo propulsor de turbina de selis palas de dos
20, pulgodas de didmetro espaciado cinco pulgades por encimn del
Primer propulsor mencionado. El drbol y los propulsores gi-
raron 2 2.300 revoluciones por minuto o una velocidad peri~
férica del propulsor de 1.200 pies por minuto. El contencdor
estaba provisto asimismo e un tubo pare introducir cloro
25, gascoso en el fondo del contenedor debajo del propulsor mis
inferior y asimismo esfaba provisto de un tubo para introdu
cir la lechads acuosa de diclanurcto tricdleico por el fondo
del contenedor debajo del propulsor inferlor. EL contenedor
estaba asimismo provisto de wn tubo oxtendido verticolmente
30, hacia abajo en el contenedor a una distoncia de diez pulgo..
das del fondo del contenedor para la extraccién de los pro-
ductos de renccidn,

Se introdujo cloro goseoso continuamente en las 4,5
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partes de 1la dispersidn do dicianurate tricdleico por un po-.
riocdo de 15 minutos en wna velocided tal que la temperatura
del medio acuoso se mantuvo & una temperatura de 212C a 238(
cuando cireuld la salmuere a una temperatura de ~259C a tro.
vés de la camisa del contenedor. Durante este perfodo, el
cloro se dispersdé continuamente & trevés de la solucidn me-
diante los propulsorcs agitadores y los tabiques. Al finnl
de este perlfodo de tlempo, se formé una parte inferior acuo.
sa que comprendfa una lechada de deido triclorociantrico y
diclanurato tricdleico en una solucién acuosa de cloruro odl-
clco y cloro, tenlendo la parte inferior wn pH de 2,9 o 3,0,

El resto de la dlspersidn de dicianurato triedleico
como se prepard en el primer pdrrafo de este sjemplo, se agi-
t6 a temperatura ambiente. Luego esto dilspersién se introdujo
continuamente en la parte inferior acuosa en el reactor a
uns velocidad de 0,4 partes (libras) por minuto con agito-
cibn a la velocidad antes descrita, y se introdujo continue.
mente y al propio tiempo cloro gaseoso en la parte inforior
acuosa en una cantidad de 105% en oxceso del cloro tedrica-
mente requerido para reaccionar con ¢l diclanurato triedlci-
co en el contenedor, Ia agitacidn contimua de la dispersién
dispersd continuemente el cloro gaseoso a través de 1o par
te inferior acuosa y el cloro se introdujo & una velocidad
tal que el pH estuvo entre 2,9 y 3,0. Ia temperatura ado 1o
parte inferior acuosa en el contacior se mantuvo o 218C -~
232C mediante rcfrigerante clreculonte a trovés de lo camisa
del contenedor., Cuando los contenidos del contencdor se clo-
varon por encimo del nivel del fubo de extraceidn de liqui-
do arriba mencionndo, el nivel de la pafte inferior acuoso
an el contenedor se mantuvo constante al bombear continun-
mente una porcidén de la parte inferior acuwosa del reciplen~
te que contenia dcido triclorociandrico a trovés del tubo

de extraceidn. Ie porcibén de perte inferior acucsa asl ox-
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traide se suninistrd continvamente a una centrifuga donde

8¢ separd dcido tricloroeiantirico en la forma de una torta

do centrifugacién, mientras quo la masa del 1liquido acuoso
conteniendo cloruro cdleico de descartdé.. Ie torte de centri-
fugecidn constate de dcido triclorociantrico y aproximadamen-
te 0,8% de cloruro cdleico y eproximadamente 15% de egua baso-
do sobre ol peso secc del dcido triclorociantrico. Cuando la
torta de centrifugacién hebla completado la capacidad do la
contrifuga, se desvid el suministro de la parte inferior acuo-
sa o wna segundae centrifuge y la torte ceatrifuge sc centri-
fugd ultcriormente hasta que contuvo de 5% a 6% de humedad.
Luego se extrajo la torta de la centrifuga, se lavé con aguo
helada paro eliminar une poreidn principal de cloruro cdlci-
co y se secd en un horno a 1052C, El rendimiento del 4cido
triclorocianirico fue del 97% besado sobre el dicianurato tri-
cdlecico empleado y este producto contenia 85,6% de cloro cc-
tivo.

El tiempo de permanencia del cloro y de la dispor—
sibn acuosa do dicianurato tricdlcico en el reactor varid oo
tre 20 y 25 minutos.

El procedimlento continuo arribe descrito se ren
1izé por dos perlodos de 5 y 7 horas respectivamente, sin di-
ficultades en la oporacidn o sin baje en el rendimiento de
dcido triclorocianirico pero debe comprenderse guc el proco~
dimiento cs operoble continuamente por perlodos de ticmpo mis
largos,

Elemplo 5

So prepard une dispersidn acuosa de monoclianurato
monocdleico al adicionar, con agitacién, 136 partes de wna le-
chada acuosa que contenla 30% de hidréxido cdlcico 2 355 par

tes de wna lechada amcuosa que contenfa 207 de 4dcido ciandri-
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co, teniendo la dispersidén final una relecidén molar 1:l de
Ca(OH)2 a dcido ciantirico y wn pH de 12,1. 4 partes de estn
dispersién se cargaron a un roeipiente de cloracidén con co-
mise idéntico al descrito en el ejemplo 4. Este dispersién

Se agitd y se mantuvo a una temperaturs de 102C, haciendo cir
cular salmuera a un2 temperatura de -252C a través de la comi-
sa del recipiente.

Ia dispersidn en el recipiente se clord luego 2l pa-
sar cloro gaseoso & través do un tubo en el fondo del roeipien.
te dentro de 12 lechada en un punto justo dobajo del propul-
sor agitedor con el propulsor funcionando a 2,300 revolucio-
nes por minuto o una velocidad periférica del propulsor de
1,200 piés por minuto, suministrdndose el cloro & una volo-
cidad suficiente para mantener la temperatura de la lechada
g 152C con salnuera a -2520 circulendo a través de 1a comi-
sa de refrigeracidn. Ia introduccién de cloro y la disper-
sidén mecdnica del mismo a través de la dispersién seo conti-
nué hasta que el pH de la dispersibn estuvo entre 2,5 y 3,0.
El producto resultente fue ung mezcla de reaccidn acuosa que
comprendia dcido dicloroeciendrico en un medio acuoso conte-
niendo una solucidén de cloruro edleico y cloro.

El resto de la dispersién de monocianureto monocdl-
clco se enfrid a 108C y se introdujo en la lechade antes dcs-
crita de dcido diclorocientrico en el recipiente de eloraciédn
a través de una abertura tubular cn la parte inferior dcl ro-
cipiente debajo del propulsor mis inferior & una relacidn de
0,3 partes por minuto con agitacidén continua a la veloecidad del
propulsor antes descrita, y se introdujo conitinuamentc clo-
re gaseoso en la lechada en la rclacidn de 0,03 partcs por
minuto correspondientes a un exceso molar del 107% de cloro
tebricamento requerido para recmplazar los dtomos de ealeio
y para former deido diclorocianirico basado en la lechndo de
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monocianurato monocdleico asi introducida. Bajo las condicio-
nes de agitecién y de dispersién del cloro & través de la
lechada, la velocidad a la que se introdujo el cloro fue tal
que el pH de la lechada estaba entre 2,0 y 2,5. Ia tempera-
tura de la lechada se mantuvo substencialmente & 179C pa-
sando selmuera rcfrigerante a -200C a través de la camisa
del recipiente. Una porcidn de la lechada en el recipiente
se bombed continuamente desde el recipiente & través del
tubo de extraceién a una velocidad de aproximadamente 0,35
partes por minuto menteniendo asi wn volumen substancialmente
constante de la parte inferior de lechada en el reclpiente
que consistie en un peso de lechada de aproximadamente 8 par
tes,

La lechada extralda del recipliente se deshidratd
continuamente en una centrifugt haesta un contenido de agua
de menos del 40% en peso, basado sobre la torta seca de la
centrifuga. Cuando la torta colmé la capacidad de la centri-
fuga, la lechada extraida del recipiente de cloracidn se
desvid a otre centrifuga y la torta en la primera centrifuga
se deshidraté hasta que contenia aproximadamente 25% en pe-
80 de humedad, la torte que constabha esencialmente de dcido
diclorociantrico y agua, se lavé con agua fria (102C) para
extraer el cloruro cdloico residual y luezo se Secd en un
horné durente 2,5 horas & 1009C, El rendimiento de dcido di-
clorociandrico fue superior al 96%, basado sobre el monocia-
nurato monocdleico ybilizaedo, y el producto contenfa 70,
de ¢loro aprovechable,

El tiempo de pepmanencia del cloro y del monocia-
nurato monocdleico en el recipiente de cloracién varid en-
tre 15 y 20 minutos. El procedimiento continuo se realizé
durante 2 1/2 horas sin ninguna dificultad en la operacidn
o sin taja en el rendimiento de dcido diclorociantirico pero

debe comprenderse que el procedimiento es operable continua-

[
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mente sobre periodos de tiempo mucho mds largos,

En 1la cloracidén continue de las sales de metales
alealinotérreos antes descritos del dcido ciandrico no se
forman centidades apreclables de dcidos cloroeclantricos a me-
nos gue se proporcione cloro suficlente y se dlsperse & tre-
vés de las lechadas acuosas de 1los cisnuratos para ProporeLo~
nar un pH de 4,0 o inferior y se obtienen rendimientos mdxi-
mos cuando el pH durante la cloracién continuz estd por deba-
jo de 3,5.

ddn cuando puede producirse deido triclorociantri-
co0 al clorar wna dispersidn acuwosa de un dicianurato de tri-
metal alcalinotérreo por debajo de un pH de 4,0, se obtiencn
rendimientos miximos cuando la dispersidn se clora a un pl
por debajo de 3,0 y no se obtienen beneficios perceptibles al
clorar tal lechada a un pH por debajo de 2,5. Por otra par.
te, puede producirse dcido diclorociantrico al clorar una dis.
persidén acuosa de un monoisocianurato de monc-metal alcali~
notémeo a un pH de 3,5, pero se obtienen rendimientos miximos
cvando tal lechada se olora & un PH por debajo de 2,5 ¥ no
se obtienen beneficios perceptibles al clorar tal lechada
& un pH por debaje de 2,0,

En 1la cloracién de las sales de metales alcalinoté-
rreos de dcido ciandrico como se ha descrito agul es posible
introducir cloro en tales lechsdas & un pH més elevado sin
descomposicién del anillo de triazina y la formacidén concomi-
tante de tricloruro de nitrégeno que hasta ahora ha sido po-
sible por la cloracidn de cianuratos de metales alcalinos.
Asimismo tal oloraoidn no requiere un control de pH rigido ¥y

es en general menos peligroso y mds econdmico gque los proce-
dimientos de cloracidn anteriores,

Los productos de los procedimlientos de la presente
invencidn son dtiles como constituyentes activos de compo-
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siciones quc tlenen propicdades oxidantes, blanqueantes, do-

tergentes y desinfectontes.

REIVINDICACIONES

Descrito el objeto del prescnte invento, se decle—
ran como no divulgadas ni precticadas en Espafia las siguien-
tes reivindicaciones:

l.= Un procedimiento para preparar un decido cloro-
clantirico, caracterizado porque comprende introdueir cloro
en une dispersibn acuosa alcalina de una sal de metal alcali-
no~térreo de decido cianfirico a una temperatura en la gama dos-
de justo por encima del punto deo congelacién de la citada dis-
persidén haste unos 502C y hasta que el pH de la dispersidn
estd por debajo de 4,0.

2.~ Un procedimiento segtn la reivindicacién 1, pa-
ra preparar triclorocianirico, caracterizado porque compren-
de introducir cloro en una dispersidn acuosa alcalina de un
dicianurato de trimetal alcalino-térreo a wna temperature
desde aproximadamente 02 hasta 509C y hasta quc el pH de la
dispersién esté por debajo de 4,0.

3.~ Un procedimiento, segfn las reivindicaciones
precedentes, para preparar dcido tricorociantirico, caracto-
rizado porque comprende introducir cloro gaseoso en una dis-
persidn acuosa alcalina de dicianurato tricdleico mantenida
& una temperatura desde justo por encima del punto de conge-
lacién de la citeda dispersidn hasta unos 502C y hasta que el
de la citeda dispersidén esté por debajo de 4,0 formando
con ello una mezcle de reaccién acuosa en la citada zona do
reaceidn, que tiene el pH antes definido y que comprende una
lechada acuosa de dcido triclorociandrico, y separando luego

el dcido ’criclorocianﬁricdde la masa de la fase acuosa de
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Ja citada lechada.

4,~ Un procedimiento segtn las reivindicaciones pre-
cedentes para preparar dcido triclorociantrico, caracterizado
porque comprende introducir, con agitacién, una dispersién acuo-
sa alcalina que contiene de 20% a 30% en peso de dicianurato
tricdlcico en una zona de reaccidn mantenida a2 wa temperatura
en la gama de aproximadamente 102C a unos 352C, introduciendo
cloro gaseoso en la citada dispersidén en la citada zona de
reaccibn, hasta que el pH de la citada dispersidn esté por
debajo de 3;5 para formar con ello en la citada zon2a de reac-
¢ldén une mezcla de reaccidn acuosa que tiene el pH antes defi-
nido y que comprende una lechada acuosa de dcido triclorociand.
rico y eliminendo luwego el dcldo triclorociantrico de la masa
de la fase acuosa de la citada lechada,

5.~ Un procedimiento continuo segin las reivindica-
olones precedentes, para deido triclorociandrico, caracteri-
zado porque oomprende introducir continuamente una dispersidn
acuosa alcaling de un dicianurato de tri-metel alcalino-térreo
en wna zona de reaccldn que se mantiene a una temperatura en
la gama de 02C & K08C, introduciendo y dispersando continua-
mente cloro gaseoso dentro de la citada dispersidén a una velo-
cidad suficiente para formar continuamente una mezecla de reac.
cidén acuose en la citade zona, que tiene un pH por dehajo de
3,5 ¥ que comprende wne lechada acuosa de delido triclorocia.
ndrico, eliminando continuvamente el decido triclorociandrico
junto con ung porcidn de la fase acwosa de 12 citada lechada
de la zong2 de reaccibn y separando luego el decido triclorocia.
nirico asl eliminado de la fase acuosa asociada con &1,

6.~ Un procedimiento continuo segln las reivindica-
ciones precedentes, para preparar dcido triclorocianirico, co.
rocterizado porque comprende introducir continuamente wna dis.
persién acuosa alcalina de dicianurato tricdlcico dentro de una
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lechada acuosa de deido triclorocianirico en una zona de reac-
clén en la que la citade lechade se mantiene & wna temperatu-
ra de 02C a 508C, introduciendo y dispersando continuemente
cloro gaseoso dentro de 1a citada dispersién en la citada lo-
chada en la cltada zona de reaccidn a una velocidad suficlen-
te para former continuamente una mezcla de reaccidn acuosa en
la citada zona de reaccidn, que tieme wn pH por debajo de 3,5
¥ que comprende une lechada acuosa que contiene cantidades
adicionales de dcido triclorociandrico, eliminendo continua~
mente dcido triclorociandrico, junto con wna porcidn de la
fase acuosa de la citada lechada de la zona de reacelén y se-
parando luego el dcldo triclorociantrico asi eliminado de la
mese de la fase acuosa asociada con él.

Te~ Un procedimiento segin las reivindicaciones pro-
cedentes, para preparar dcido diclorociandérico, caracteriza~
do porque comprende introducir eloro dentro de una dispersién
acuosa alcalina de un monocianurato de mono-metal alcalino.
-térreo a une temperatura de unos 00C a 509C hasta que el pi
de la dispersién esté por debajo de 4,0.

8.~ Un procedimiento segin las reivindicaciones pro-
cedentes, para preparar dcido diclorociantrico, caracterino
do porque comprende introducir cloro gaseoso con agitacidn
dentro de una dispersidn acuosa alcalina de monoeianurato mo-
nocdleico a wna temperatura desde justo por encime del punto
de congelacién de la.citada dispersién hasta unos 509C y has-
fa Qué el pH de la citada dispersidn esté por débajg de 4,0
formando con gllo una mezcla de reaccidn acuosa en la citade
zona de reaccidn, que tiene el pH arriba definido y que com-
prende una lechada acuosa de deido diclorociandrico y sepa-
rendo luego el decido dlclorociantrico de la masa de la fase
acuosa de la citade lechada.
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9.~ Un procedimiento segln las raivindicaciones pre.
cedentes, para preparar dcido diclorocianirico, caracheriza-
do porque comprende intreducir, con agitacidn wna dispersidn
acuosg alcalina que contliene de 20% a 30% en peso de monocin-
nureto monocdlelco en wna zona de reaceidn mantenids & wna
temperature en le game de aproximademente 102 G & unos 352¢,
introduciendo cloro gaseoso dentro de la citada dispersidn
en la citada zona, hasta que el pH de la citada dispersidn
esté por debajo de 3,0 formando con ello en le citeda zons,
una mezcla de reaccidn acvwosa, que tiene ¢l pH arribve defi-
nido y que comprende una lechada acuosa de decido diclorocia-
mirico y eliminando luego el dcido diclorocianfirico de lo mo-
sa de la fase acuose de la citada lechada,

10.~ Un procedimiento continuo segdn las reivindi.-
caciones precedentes, para preparar dcido diclorociantrico,
caracterizado porque comprende introducir continuvamente una
dispersidn acuosa alcalina de un monocianurato de mono-metal
glcalino~térreo en una zona de reaccidn que se mantiene a
una temperatura en la gama de 09C & 508C, introduciendo y dis-
persando continuamente cloro gaseoso dentro de la citada
reaccién en la citadae zona de reaccidn & unz veloclded sufi-
cliente para formar continuvamente una mezcla de retccidn acuo-
sa en le citada zona de reaccidn que tiene un pH por debajo
de 3,0 y que comprende wa lechada acuosa de dcido dicloro-
cianftrico, eliminando continuamente deido diclorociantrico,
junto con una poreidn de la fase acuosa de la citada lecho-
de, de la zona de reacceldn y separando luego el dcido diclo-
reclanfirico asf eliminado de la fase acuosa asociada con &1,

1l,~ Un procedimiento continuo segtn las reivindi
caciones precedentes, para preparar dcido dicelorociandrico,
caracterizado porque comprende introducir continuamente wne
dispersién acuosa alcaling de monocianurato monocdlecico den~
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tro de una lechada acuosa de dcido diclorociantirico en wna
zZona de reaccién, manteniéndose la citeda lechada a una tem-
bPeratura de 09C & 502C, introduciendo y dispersando conti-
huzmente cloro gaseoso dentro de la cltada dlspersidn en la
citadae lechada en la zona de reaccién a una velocidad sufi-
ciente para formar continuamente una mezcla de reaccidn acuo-
sa en la citada zona de reaccidn, que tiene wn pH por debajo
de 3,0 y que comprende una lechada acuosa que contiene can-
tidades adiocionales de decido diclorociantirico, eliminando
continuamente dcido diclorocianirico junto com une porcidn
de la fase acuosa de la citada lechoda de la citada zona do
reaceién y separendo Lluego el dcido diclorociantrico asi
eliminado de la mesa de la fase acuosa asociada con &L,

12,- ¥n procedimiento para preparar dcidos cloro-
cianiricos.

Segln se desoribe y reivindica en lo presente me-
moria descriptive que consta de 29 pdginas foliedas y escri-
tas & mdquina por wne sola de sus caras

Wadrid, 8 g i, 1972
JAIME 1SERN

PeBe

mpce.

-



	Bibliographic data
	Description
	Claims



