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PATENTE
DE
INVENCION
por "PROCESO PARA IA PREPARACION DE DICLOROISOCIANURATOS
ALCALINOS", a favor de la firma, SOCIEDAD ANONIMA CROS,

residente en Barcelona, Paseo de Gracia 56.

= * =

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invoncidn se refierc a la fabrica-
eidn de sales alcalinas del deido dicloroisociantdrieo, vy
mds espccialmente o la fabricacidn del dicloroisocianura
to gddico.

El dicloroisocianurato sédico es un poderoso agen
te de cloracifn, desinfeccién y blanqueo muy soluble on
2gua ¥y con un c¢levado contenido en cloro activo, por lo
que tiene gran aplicacibn cen diversos campos como la de-
puracidn dc aguas, tratamicnto de fibras y formulocioncs
de agentes de limpieza. Tiene sobre otros agentes do
blanqueo las ventajas de su alta solubilidad, &lto conte-

nido en clorc activo y gran estabilidad para el almaeenaje
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en forma sélida, asi como en mezcla con detergentes y
otros productos en estado sélido. No produce grénulos
insolubles sobre tejidos y otros materiales, evitando

la aparicién de manchas, ni aumenta la dureza de las

aguas tratadas con é1, comunicando a las soluciones acuo
sas "per se" un pH de aproximadamente 6,5 que la hace
compatible con muches condiciones de trabajo.

Ios métodos conocidos hasta la fecha para la
preparacidn de sales alcalinas del 4cido dicloroisocia -
nirico se fundan en la obtencidn previa del &cido diclo-
roisocianurico que se neutraliza posteriormente mediante
hidréxides o carbonatos alcalinos para dar las corres -
pondientes sales de sodio o potasio cuyas soluciones ne-
cesitan concentrarse en condiciones adecuadas (llegando-
se a requerir la evaporacidén a vacio) a pesar de lo cual
y trabajando a bajas temperaturas se produce una descomf
posicidn parciel con disminucién del contenido en cloro(
activo. Otro tanto puede decirse de la concentracién a
temperaturas altas (de 802C o superiores). Para evi -
tar estos inconvenientes se describen procesos (véase
patente alemana 1.174.789 del 25-11-1960 en los que se
parte de dcido dicloroisocianirico hiimedo al que se agreg
la cantidad equivalente de édlcali en forme de carbonato,
recomendéndose mantener la temperatura entre 02C y 20240
y el pH entre 5y 7. Sin embarge los citados procesocs
tienen el inconveniente de que neccsitan una homogeneiza-
cidén ten perfecta, que en la préctica resulta inasequible,
para eviftar que en el punto en donde cae &l reactor de mez

cla el carbonato alecalino anhidro se produzea vna eleva-—



cidn local de pH por encima de log valores recomendados
con el desprendimiento de cloxo consiguiente, en detrimen-
to del contenido en cloro active del producto final. Ado-
més, el tal proceso requiere que el 4cido dicloroisocia~
5. nirico que se emplea en foma de torta himeda esté exento
de ionés cloruro que favorecen gengiblemente esta descomw
posicidn. Otro inconveniente que hay que considerar os
que el gas carbdnico que se produce al adicionar el car-
bonato alcalino sélido dificulta el mojedo de las parti-
10. culas de carbonato que caen y Ffavorece la fomacién cir—
cunstancigl de carbonatos alcelinos hidratados en foma
de grumos, y produce ademéds la flotacidn de las particus~
leg de feido dicloroisociandrico libre en el que, queda
gbsorbido en parte el 002. Todo ello provoce une marcha
15. de neutrelizacidn engorrosa y con pérdidas de cloro.
Bntre los procedimiento de fabricacibn del
écido dicloroisocianirico, son mis aconsejehles aguellos
que (véase patente U,S.A. 2,913,460 de 17=11-1959) parten

del tricloroisociandrico y ciamirico en medio acuoso ya

T o20. que pemmiten obtener el deido dicloroisociandrico con un

elevado grado de pureza y evitar la prosencia de iones
cloruro,
Sin émbargo el objoto fundamental de osta
invencidn no es el procedimiento de fabricecién del 4ci-
25, do dicloroisociendrico, gino concretemente el de la fa-

bricacibn directa de las sales elcalinas de dicho Acido.
Ios procedimientos que requieren la preparacidn previa
del fcido dicloroisocianirico y posterior neutraliza-

cifn con un 4lcali, presentan meyores complicaciones ope-—
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ratorias con el consigulente encarecimiento del proceso
y baja de rendimiento y purcza del producto final, Por
otra parte si se quieren recicler las sguas madres procow
dentes do lz fabricaecién de la sal alcalina, como hacomos
en nuestro procedimiento, ge obgerva, Gurante la neutra-
lizacién del 4cido dicloroisocianirico previamente obiew
nido, un empobrecimiento gradual do la pureza del produc—
to final por pérdida de cloro activo. Todos estog in-
convenientes gueden resueltos con la innovacidén que re-
presenta el procedimiento objeto de la presente invencidn.

Una de las ventajas de este invencidén con-~
giste en haber encontrado un proceso de fabricacidn de
dicloroisocienurato sbédico muy simplificado, que pemmite,
aparte de su economls, evitar las pérdidas de cloro acti-
Vo gue se producen reduciendo el tiempo del proceso y ol
nimero de opéraciones necesarias para llogar al produc—
to final, Otra ventaja de egta invencibn et que so evi-
ta la necesidad de evaporar sgua pera cristalizay el
dicloroigsocisnurato sédico, lo gue ademds de encarscer
el proceso va en detrimento de la pureza del producto.

Bl objeto fundemental de esta invencidn es,
por congiguiente, la obtencidn de dicloroisoccianuratio gdé-
dico por cloracién de una mozcla de cisnurato monosédi-
c0 ¥ bicarbonato sédico con 4cido. tricloroisocianirico
en las proporciones adecuadas para ceda componente.

Una vergidén del modo operativo del proceso
objeto de esta invencidn es la siguiente:

So suspenden dos moles de dcido tricloroiso-—

ciandrico seco, o preferentemenic himedo, con aproximadas—
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mente un 30% de humedad, en un reactor que contiene solu -
cibén saturada de dicloroisocianurato sédico. Sobre egtae
suspensién que se mantiene en continua agitacidn se deja
caer una suspensién en solucidn saturada en dicloroiso-
cienurato sfdico que contiene un mol de cisnurato monosd-
dico y 2 moles de bicarbonato sddico. Ia adicidén de es -
ta Gltima suspensidén se hace en forma tal que el pH de
mezcla final se mantenga entre 5 y 5:5. Con ello el des -
prendimiento de CO, es répido y las burbujas formadas

son de gran tamafio sin que se produzca la flotacidén de

legs particulas en suspensidén de la masa. La cloracidn

se produce en forme inmediata y el tiempo requerido es
solamente el necesario para homogeneigar la mezcla siendo
como méximo quince minutos. A continuacidn se procede a

la filtracidén v se seca el productc con un contenido apro-
ximado del 30% de humedad en corrientc de aire calien -

te durante 16 horas a 452C y 8 horas a 852C con lo que

se obtlene un rendimiento prégticamente cuantitativo de

un producto ocuyo contenido en cloxo activo llega hasta

el wmdximo tebrico, es decir, de un 64,5 %. Las aguas
madres de centrifugacidén se mantienen fuera de la accidn
de la luz a ‘temperaturs ambiente pars una posterior uti-
lizacibén, siendo perfectamente estables en estas condiecio-
negs. Como la cantidad de agua evaporada en el secado es
superior a la producida quimicamente en la neutraliza -
cién del bicarbonato sédico, la disminucién de volumen

de aguas madres a reciclar se compensa por adicién de

la correspondienie cantidad de agua. EL volumen de aguas

madres necesario por operacidn no es critico siendo su -
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Ticiente con que la suspension mentenga la fluidez nece -
saris para que se pueda agitar cémodamente.

Otra versidn del procesc objeto de esta inven ~
cién consiste en adicionar sobre una suspensién en solu ~
cidn saturada de dicloroisocianurato sbddico que contiene
un mol de eianurato monosddico y 2 moles de bicarbonato
sodico cuyo pH es 7 otra suspensidn en solucidén saturada
de dicloroisocianurato sédico con dos moles de Acido
tricloroisocianirico hémedo. El pH final queda en 5,5.Con
ello el desprendimiento de COp es répido y las burbujas
formadas son de gran tamaflo sin que se produzeca la flota-
cién de las particulas en suspensidén de la masa. Ia clo -
recidén se produce de forma inmediata y el tiempo requeri-
do es solamente el necesario para homogeneizar la mezcla
como mAximo quince minutos. A continuacidn se procede a
la filtraeién ¥ se seca el producto con un contenido apro-
ximado del 30 % de humedad en corriente de aire calien -
te durante 16 horas a 45°C¢ y 8 horas a 852C, con lo que
se obtiene un rendimiento précticamente cuantitativo de
un producto cuyo contenido en cloro activo es de hasta
64,5 %, Ias aguas madres de centrifugacibn se mantie ~
nen fuera de la accidn de la luz a temperatura ambiente
para una posterior utilizacidn, siendo perfectamente
estables en estas condiciones. Como la cantidad de agua
evaporada en el secado es superior a la producida quimi-
camente en la neutralizacidén del bicarbonato sddico, la
disminucidén de volumen de aguass madres & reciclar se
compensga por adicidn de la correspondiente cantidad de

aguae. El volumen de aguas madres necesario por opera -
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cién no es critico siendo suficiente con que la suspen=-
pibn mantenga la fluidez necesaria para que se pueda agiw
tar cédmodamente.

Log giguientes ejemplos ilustran mejor la -
aplicacidn del proceso objeto de egba invencidm:

Biemplo 1

En un reector provisto de agitacidn mecénica
conteniendo 5 litros de solucidn acuosa saturads de di-
cloroisocienurato sédico, ge suspenden 465 gremos (2 mo-
les) de 4cido tricloroisocianirico (64,5 gremos de tri-
cloroisociandrico con un contenido en humedad del 30%).
Sobre este suspensibn que se mantiene en continua agi-
tacifn ge deja ceer lentamente, para facilitar el deg-
prondimiento de COpy 1 litro de solucién acucse seturada
de dicloroisocianurato gddico que contiene en suspene
gién 129,1 gremos (1 mol) de #cido ciandrico, y 252 gr.
(3 moles) de bicarbonato sédico. ILa suspenrién asi for-
mada co;rfoiene 1 mol de cianurato monosddico y 2 moles
de bicarbonato sbédico. El pH de la mezcla final se man—
tiene durante la adicién entre 5 y 5,5 (tiempo de edi-
cién 15 minutos). La adicién ge lleva a cabo a la tem-
perature ambiente. Terminada la adicidén se centrifuge.
El producto resultante (humedad 306 aproximadamente) se
seca en corriente de aire calienbte a 452C durante 16 ho~
ras y a 852C durante 8 horas obteniéndose 659 gramos
(rendimiento eproximedeamente del 1004 ) de dicloroisocia-
nurato sbdico en un comtenidc en cloro activo hasta
64,575:. Las eguas madres procedentes de la centrifugaw

cibn, gaturadas en dicloroisocianurato sbédico sirven
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para posteriores operaciones y son estables a temperatura
ambiente fuera de la accidn de la lLuz.
Bjemplo 2

En un reactor provisto de szgitecidn mecénice -
conteniendo 5 litros de solucidén amcuosa saturada de di-
cloroisocienuraeto sédico, se sugpenden 129,3 gremos
( 1 mol) de 4cido cismirico y 252 gramos (3 moles) de biw-
carbonato sbédico. Bl pH resultante es de 7, La suspen-
gién asf{ fommada contiene 1 mol de cianurato monosbdico
y 2 moles de bicarbonato sbdico.

Sobre esta suspensién que se mantiene en conti-
nua agitacién se vierte lentemente, para facilitar el dege
prendimiento de CO,, 1 litro de golucibn acuosa satureda
de dicloroisocianurato sddico que contiene en suspensién
465 gremos (2 moles) de dcido tricloroisociendrico (664,5
gramos de tric}oroisocianﬁrico con un contenido en hu-
moedad del 30%), (tiempo de adicibn 15 minu*os). La adi-
cién ge lleva a cabo a la temperatura ambiente. El pH
final de la mezcla es do 5,5. Temminnda la adicibn se
centrifuga. Bl producto resultente (humedad 30% aproxi~-
mademente) se seca en corriente de aire caliente a 452C
durante 16 horas y a 852C dursnte 8 horas, obbtenidndose
658,5 gramos (vendimiento del 1004 eproximademente) de
dicloroisocianureto sédico en un contenido en cloro ac-
tivo hasta 64,.5. Las sguas madres procedentes de la
centrifugacibn, saturadas en dicloroisocianurato sédico
sirven para posteriores oOperaciones y son estables a

temperatura amblente fuera de la accidn de la luzs
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REIV INDICAC TONES _

Descrito el objeto del presente invento, se dg .
claran nueveas y de propis invencidn las siguientes reiw-
vindicaciones.

1, Proceso para la preparacidén de dicloroisocig
nuratos alcalinos, preferentemente dicloroisocianurato sb-
dico, caracterizado por efectuarse una cloracién directa
de una suspensidn en solucidn acuosa satureda de dicloroi-
socianurato sbdico, conteniendo proporciones de 1 mol de
cisnurato monosdédico por 2 moles de bicarbonato sédico,
medisnte una fuente de cloro congtitulda por otra suspen—
gién que contiene la proporcidn de 2 moles de dcido tri-
cloroisociandrico en solucidn scuosa saturade en diclo-
roilsocianurato sbdico; en cuyo proceso reacclonal se adi-
cionan embes suspensiones una sobre otra, indistintamente,
en el oxrden proferido, cristalizendo el dicloroisocianu-
rato sédico formado, 0, en su cago, la sal alcaline co=
rrespondiente, esponténesmente, gin técnicas evaporato-
rias posteriores.

2, Proceso segfn la reivindicacién 1, caracteri-
zado por conducirse la reaccién en fomma tal que el pH
oscila durante la oporacidn entre valores de 7 y 5, esta-
bilizéndoge finalmente a pH 5,5.

3. Proceso segin las reivindicaciones emteriores,
caracterizado porque le temperatura a que se verifica la
reaccibn ge mentiene entre 5 y 35¢C y, preferentemento
entre 158 y 258C, '

4. Proceso segin las reivindicaciones anterio-

res, caractorizado porque las agues madres, resultantes do



5.

10.

15,

la soparacidén del producto finel erigtalizado, s6 Yeincors
poran al proceso en operaciones sucesivas, previa la adi-
cién opeional del agua necesarie para mentener el volumen
constente de las mismas; y estabilizéndose su composicidn,
en cuento a su contenido en cloxo activo, manteniéndolas
faerg del contacto de la luz, a temperatura ambiente y a
o 5,5.

5: Proceso, segin las reivindicaciones 1, 2 ¥
3, caracterizado en que el dicloroisocianurato sédico obto-
nido se geca en corriente de aire caliente en dog etepas
sueesivas; la primera durante un perfodo de 16 horas a
tempergtcmra comprendida entre 358 y 502C, preferentemente
a 459C, y la segunde a temperatufa comprendida entre 502 y
902¢ y preferentemente a 859C,

6. Proceso para la preparacién de dicloroiso

cianuratos alealinos.

Segiin se describe y reivindica en la presente

Firmodo: JOSE L. MCRA
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