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Esta invencién proporciona un procedimiento con-
tinuo pare la produccién de dicloroisocianurato sédico di-
hidratado sin coproduccidén significativa de cloruro sédico

en el mismo medio acuoso.
5. El proceso descrito en la Patente USA No.3.035.056
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produce dicloroisocianurato sédico dihidratado mediante la
cloracién de isocianurato trisédico con cloro. Ia produccién
de dicloroisocianurato sédico dihidratado a partir de iso-
cianurato trisédico y cloro, procede de acuerdo con la reac-
cién:

c 3N303N8442C1,— C H30 3N8.012+2Na(31

Esta reaccién se traduce en la produccién de di-
cloroisocianurato sédico y cloruro sbdico. I2 presencia de
cloruro sédico en un dicloroisocisnurato sédico es indesea-
ble ya que interfiere con la estabilidad del dicloroisocia-
nureto dihidratado. Con el fin de obtener continuamente un
producto que esté practicamente libre de cloruro sédico, pue-
den emplearse en la mezcla de reaccién cantidades sustancia-
les de agua. Sin embargo, si el medio acuoso Se recicla des-
pués de la separacién del dicloroisocianurato s6édico dihidre
tado, entonces el cloruro sédico se acumuluréd en el medio
acuoso independientemente de 12 cantidad de agua presente al
comienzo, debido & que el cloruro sbédico se produce continua-
mente en una proporcién de 2 moles de cloruro sédico por mol
de dicloroisocianurato sédico dihidratado. Por lo tanto, se
requieren grandes cantidades de agua y el medio acuoso no
puede reciclarse facilmente.

Otro método pare producir dielorocianurato sédico
dihidratado descrito en la Patente britédnica No. 923.147,
que corresponde a la Patente USA No. 3.035.056, comprende
clorar un mol de cianurato trisédico con dos moles de 4cido
tricloroisociantirico. A pesar de que dicha reaccidén no co-
produce cantidades significativas de cloruro sédico, requie-
re una fuente separads de &cido tricloroisocianfirico con el

fin de obtener el reactante requerido para el proceso.
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Bl dicloroisocianureto sédico anhidro se produce
de acuerdo con el proceso descrito en la Patente USA No.
3.270.017 especialmente, el proceso de obtencién de una sal
de dcido dicloroisocianfirico seleccionada del grupo consis-
tente en dicloroisocianureto sédico y diclqmisocianuxa’co po~
tésico, en donde el Acido dicloroisocianfrico y un hidréxido
de metal alecalino, elegido del grupo consistente en hidrdxido
s6dico e hidréxido potédsico, se hacen reaccionar conjuntamen-—
te como una lechada en un medio acuoso mentenido 2 un pH de
6 a 7 aproximedamente y a una temperatura de 5 & 652C apro-
ximadsmente, pare producir une sal de dcido dicloroisocisnt-
rico, se separas la mezcla de reaccidén en una corriente de pro
ducto sustancialmente sélido y en una corriente efluente sus-
tancialmente 1liquida, se recicla dicha corriente efluente
1liquida para utilizarse como un medio de reaccién acuoso en
la renovacidén de lechadas adicionales de dicho dcido dicloro-
isocianirico y un hidréxido de metal alcalino, y se seca di-
cha corriente de producto sélido para obtener la citada sal
del Acido dicloroisociantrico en un estado practicamente
anhidro, cuyo proceso comprende l& mejore de clorar dicho me-
dio de remceién acuoso con una centidad equivalente de cloro
neceseria para llevar el pH de dicho medio de reaccidén acuoso
a8 un valor de 4 en ausencia de reactantes adicionales, con 1o
cugl dicho medio de reaccién acuoso es liberado de impurezas
que afecten a le estabilidad térmice de los cristales de sal
de &cido dicloroisocianfrico producidos en el miamo, recupe-
réndose de la citada mezcla de reaccién une sal de &cido
dicloroisocientirico gque posee une elevada estabilidad témmica.

El 4cido ciandrico se representa generalmente en

dos formas tautoméricas, del siguiente modo:
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PN
HlI\T NH
0=C =0 &— HO-C C-0H
N N
H (1) (11)

Los términos &cido dicloroiscciandrico ¥y dicloro-
isocianurato se refieren a8l écido y a la sal respectivamente,
en cualquler forma tautomérica.

La presente invencién proporciona un procedimiento
continuo para producir dicloroisocianureto sbédico dihidretado,
particulado, de libre fluencia, sin la coproduccién de clo-
ruro sédico en el mismo medio acuoso, que comprende hacer
reaccionar é4cido cianfirico, hidréxido sédico (y/o hipoclorito
sédico) y cloro, en un primer medio acuoso, para producir
una lechada de 4cido dicloroisocianirico; separar el &cido
dicloroisocianbGrico sélido de la lechada; neutralizar el
dcido dicloroisocianlrico s6lido con hidréxido s6dico, en un
segundo medio acuoso, para formar particulas de dicloroiso-
cianureto sbdico dihidratado; separar las perticulas de di-
cloroisocianurato sédico dihidratedo del segundo medio acuoso;
secar las particulas himedas de dicloroisocianureto sédico
dihidratado & una temperature de 15 & 5020, para producir
dicloroisocianurato sédico dihidratado esencialmente seco; ¥y
reciclar el segundo medio acuoso con preferencia a la etapa
de neutralizacién.

Ia figura es una representacién esquemdtica de la
invencién. En elle se muestre el proceso para la produccién
continua de dicloroisocianureto sédico dihidratado a partir

de cloro, &cido cianfrico e hidréxido sédico.
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El proceso proporcionado por esta invencién puede
ser descrito con mayor detalle haciendo referencia a la fi-
gura. Bn un cloredor 10 se hacen reaccionar écido ciantrico,
hidréxido sbédico y cloro pare producir una lechada acuosa 12
que contiene dcido dicloroisocianfrico sélido (DCCA). La le-
chada acuosa se separa en un separador 14 8 &cido dicloro-
cienfirico s6lido 16 y un efluente de salmuera 18 (primer me-
dio acuoso) que noxmalmente se desecha. El 4cido dicloroiso-
ciantrico s6lido 16 se neutraliza en el neutralizador 20 con
hidréxido sbdico. EL efluente del neutralizador es una lecha-
da de dicloroisocianurato sédico dihidratado 22 la cual se
separs, en el separador 24, en particulas himedas de dicloro-
isoclanurato sédico dihidratado 26 y en un segundo medio acug
80 28 gue contiene dicloroisocianureto sédico disuelto., El
dicloroisocianurato dihidratado sélido se seca entfonces en el
sscador 30 parae separar el ague sin combinar, a una tempera-
ture de 20 a 502C, para producir dicloroisocianureto sédico
dihidratado seco, esencialmente libre de contaminacién con
cloruro sédico. El segundo medio &cuoso 28 se recicla con pre-
ferencie al neutralizador 20. Cualguier acumulacién de ligui-
do debido al reciclo, puede corregirse mediante una corriente
de purga o mediante evaporacién. Adem&s, los problemas de
acumulacién de 1liquido pueden evitarse reciclendo el segundo
medio acuoso al clorador 10.

Medisnte dicho procedimiento, el coproducto inde-
geable de cloruro sédico, producido en el clorador 10, se se-
para en el separador 14 y deja el proceso por el efluente de
salmuera 18, En contraste, el proceso de la técnica anterior
para fabricar un dihidrato a partir de cianuro trisbdico y

cloro, se traduce en la coproduccién de cloruro s6dico en el
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neutralizador 20 y crea problemas tanto con respecto a la
pureza del producto como a la estabilidad del mismo, compli-
cando también el reciclo del segundo medio acuoso.

Ia reaccibn en el clorador 10 se muestra empleando
dcido cianfirico, cloro e hidréxido sbédico como reactentes,
Sin embargo, puede utilizarse hipoclorito s6dico parz reem-—
plazar el hidréxido sédico y parte del cloro.

Con preferencia, se produce continuamente &cido
dicloroisocianGrico & une temperature de 5 & 452C, por reac—
cién de hidréxido sédico y &cido cianfirico en una proporcién
molar de 1,9:1 & 2,1:1 junto con cloro suficiente en un medio
acuoso de reaccién pare resultar en una lechada de producto
que tiene un pH de 1,5 a 3,5.

Mis preferiblemente, la reaccién de cloracién se
realiza continuamente en dos zonas de reaccién alimentando
una lechada acuosa que contiene &cido cianfirico y unos dos
moles de sosa cdustica por mol de &cido cianmdirico y una co=-
rriente separada de cloro continuesmente & una primers zona
de reaccién acuosa en la cual el pH se mantiene entre 5 y 9
y la temperatura entre 5 y 402C. Una poreién de la mezcla de
reaccibén de la primera zona de reaccidn se extrae continua-
mente y se alimenta, con més cloro, & una segunde zona de
reaccién acuosa en la cual el pH se mantiene entre 1,5 y 3,5
¥ la temperetura entre 5 y 2092C, El producto de reaccibn que
contiene &cido dicloro isocianfirico s6lido se extrae conti-
nuamente de la segunda zona de reaccién. El producto de reac-
cién se separe normalmente de acuerdo con téenicas convencio-
nales de separacidén s6lido-liquido, en &cido dicloroisocia-
nGrico sélido y un efluente liquido (primer medio acuoso).

El &cido dicloroisocientirico sélido se lava preferiblemente
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El écido dicloroisoccianfirico sélido (preferible-
mente lavado) se enlecha con un segundo medio acuoso y se
neutraliza con hidréxido sédico para producir una lechads
acuosa que contiene dicloroisocianurato sédico dihidratado.
Bsta neutrallizecién se efectia a temperaturas de 5 a 652C
aproximedamente y & un pH de 6 a 7 aproximadamente. Los reac-
tantes se encuentran normalmente en proporciones aproximada-
mente estequiométricas dentro de esta gama de pH y estén en
forma de una lechada acuosa que contiene hasta 50 % de s6li-
dos sproximadamente. La lechada acuosa se separa entonces en
sus componentes liquidos y s61idos los cuales son referidos
como el segundo medio @cuoso y dicloroisocianurato dihidrata-
do s6lido respectivamente.

El segundo medio acuoso estéd saturado esencislmente
con dicloroisocianurato disuelto y, por lo tanto, un proceso
continuo eficaz requiere la recuperacién de estos velores
dicloroisocianurato mediante reciclo o reutilizacién del se-
gundo medio acuoso. La cantidad de dicloroisoclanureto en el
segundo medio acuoso depende de la temperatura y, en una ope-
racién comercial, la temperetura varia entre O y 402C, lo
cual se traduce en concentraciones de dicloroisocianurato com-
prendidas entre 10 y 25 % aproximadamente en el segundo medio
acros0.

El dicloroisocianurato sédico dihidratado sélido,
después de haberse separado del segundo medio acuoso, es muy
puro debido a que practicamente no hay cloruro sédico en el
segundo medio acuoso.

El dicloroisocianurato sbédico dihidratado, después

de haberse separado del segundo medio acuoso, se Secad para eli
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minar por lo menos el 95 % del 2gue sin combinar empleando

un aparato de secado convencional pero a un2 temperature cri-
tica de 502C o inferior, con preferencie de 15 a 502G, Més
preferiblemente, se separe un 99 % o més del ague sin combi-~
nar, Ia presibén durante el secado no es critica, prefirién-
dose la presibén atmosférica aproximadamente, por convenien-—
cia, si bien es aceptable el empleo de una presién subatmos-
férica,

El producto de dicloroisocianureto sédico dihidra-
tado, s6lido, puede secarse para separar parte del agus com-
binada, para obtener una mezcla del dihidrato y monohidrato
y/0 dicloroisocianurato anhidro. Diche mezcla producto que
tiene un contenido medio en agua superior 2l 11 %, contiene
una cantidad sustancial de dihidrato. Ia produceién de dicha
mezcla de producto gue contiene mds del 11 % de agua consti-
tuye la produccién de dicloroisocianurato sbédico dihidratado
como se utiliza el témmino aqui, aunque estén mezcladas con
el dihidrato particulas de dicloroisocisnureto s6dico que
tienen menos de dos moléculas de aguz de hidratacién.

Todas las proporciones empleadas en esta Memordia
estdn basadas en peso a menos gue se indique lo contrerio.

EJEMPLO

4 continuacién se ejemplifica la produceién de
dicloroisocianurato s6dico dihidratado comenzando con una clo
racién continua en dos etapas de dcido ciandrico para produ-
cir dcido dicloroisocianirico seguido por la neutralizacién
del dcido con hidréxido sbédico para producir dicloroisocia-
nurato sédico dihidratado y secando & continuaecién el dicloro-
isocianurato dihidratado parae eliminar el sguna sin combinar.

Para la clorecién se utilizen dos reactores. Cada
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reactor contiene un brazo lateral pare el rebose continuo

de la lechada de producto. Al reactor de la primere etapa se
pasa gas de ventilacidn procedente del reactor de la segunda
etapa. Bl gas de ventilacién del reactor de la primera etapa
se pasa & un lavador.

El experimento se inicia con un taldén de agua en
el reactor de la primera etapa. La alimentacién de hidréxido
sbédico-dcido ciamirico se prepara mezclando dcido cianirico
sédico con suficiente solucién al 6 % de hidrdéxido sédico
para proporcionar una relacién molar de hidréxido sédico/dci-
do ciantirico de 2,02:1. Esta lechada se alimenta a una veloci
dad constante de aproximadamente 12 ml/minuto al reactor de la
primera etapa junto con la adicién separeda de suficiente clo-
ro para mantener un pH de 7 en el reactor de la primera etapa.
Una vez llenado el reactor de 1la primera etapa e iniciado el
rebose al reactor de la segunda etapa, se alimenta cloro al
reactor de la segunda etapa para mantener un pH de 2,5. Los
volimenes de mezcla de reaccidén en los reactores de la prime-
ra y segunda etapa son de aproximadamente 500 y 1.250 ml, de
modo que los tiempos de retencién medios son de 42 y 104 mi-
nutos, aproximadamente, respectivamente.

Después de unas 3 horas, ambos reactores se operan
en condiciones esencialmente constantes, las cuales son una
temperatura de 152C y un pH de 7,0 y 2,5, respectivamente.
Durante el periodo siguiente de 3 horas y 20 minutos, mien-
tras se mantienen estas condiciones, se mide la cantidad de
4cido cienfirico alimentado @ la primera etapa y el rebose
de producto desde el segundo reactor., Le lechada de producto
ge filtra a praciticamente la temperatura de oﬁeracién de

152C, recuperéndose 292 g de producto, sobre una base en se-
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co. Este producto contiene 71 % de cloro disponible lo que
demuestra que era dcido dicloroisocianirico esencialmente
puro. El filtrado (primer medio acuoso) se desecha.

La preparacién continva de dicloroisocianurato sé-
dico dihidratado se realiza por neutralizacién, en un tercer
reactor, de una lechada acuosa al 20 % en peso de dcido di-
cloroisociantGirico, producida con el producto de &dcido diclo-
roisocianfGrico obtenido anteriormente. Ia lechada acuosa de
dcido dieloroisocianirico se alimenta al fercer reactor y
gimulteneamente se alimenta, en este Wltimo, una solucidén al
50 % de hidréxido sbédico,en una proporcién suficiente pare
mantener el pH en 6,8, Ia temperature de la mezcla de reac-
cién se controla entre 20 y 252C enfriando la mezcla de reac
e¢ién en un intercambiador de calor refrigerado con agua. Ila
lechada resultante que contiene dicloroisocianureto sédico
861ido dihidratado se separa continuamente y se centrifuga
para separar 12 sal del segundo medio acuosc. El segundo
medio acuoso se devuelve el tercer reactor como medio de
reaceién de compensacién.

Ia sal himeda se seca suavemente en una corriente
de aire a unos 402C para separar solo el agua no ligada,
dejando esencialmente las dos moléculas de agua ligadas de
hidratacién. El dihidrato cristalino, blanco, de libre fluen
cia, resultante, fué ensayado con respecto a2l cloro disponi-
ble (encontrado: 55,2 %, tedrico: 55,4 %#). En adieién, el

dihidrato no estaba contaminado con cloruro sbédico.

Deserita suficientemente la naturaleza del inven-

t0, as{ como 12 manera de realizarse en la préctica, debe

hacerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas
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son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no
alteren su principio fundeamental. También se hace constar
que el invento corresponde 2 dos solicitudes de patente pre-
sentadas en Norteamerica con los nlmercs y fechas siguientes:
252,993 de 15 de mayo de 1.972 y 267.410 de 29 de junio de
1.972, acogiéndose por lo tanto a los beneficios gue conceden
los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo gue cons-
tituye la esencia del referido invento por lo gque se solicita
Patente de Invencidén por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDI-
MIENTO CONTINUO PARA LA PRODUCCION DE DICLOROISOCIANATO SODI~
CO DIHIDRATADO; caracterizdndose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento continuo pare la produccién de
dicloroisocianurato sédico dihidratado, sin la coproduccidén
de cloruro s6dico en el mismo medio acuoso; caracterizado
porque comprende clorar dcido cianlrico con suficiente cloro
y un dlcali seleccionado del grupo consistente en hipoclori-
$0 s6dico e hidrbéxido sb6dico, para producir &cido dicloro-
isoclandrico s6lido en un primer medio acuoso, @ un pH de
1,5 a 3,5 y 2 una temperatura de 5 a 452C, siendo la rela-
cién molar de dicho Acido ciandrico a dicho &lcali, del orden
de 1,90:1 2 2,1:1; separar el dcido dicloroisociantrico s6li-
do del primer medio acuoso; neutralizar el dcido dicloro-
isociantrico sélido con hidréxido sbdico en un segundo medio
acuoso, a un pH de 6 a 7 y a una temperatura de 5 a 652C,
pare formar particulas de dicloroisocianurato sbédico dihidra-
tado; separar las particulas de dicloroisocianurato sédico
dihidratado del segundo medio acuoso; reciclar el segundo
medio acuoso; y secar las particulas de dicloroisocianurato
s6dico dihidratado & una temperatura de 15 a 502C, para sepa

rar por 1o menos el 95 % del agua sin combinar y producir un

G
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producto de dicloroisocianurato sédico dihidratado, parti-
culado, de libre fluencia, esencialmente libre de contamina
cién con cloruro sédico.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac
terizado porque el segundo medio acuosgo se recicla a la eta-
pa de neutralizacidn,

3.~ Procedimiento segin la reivindicecién 1, carac-~
terizado porque el segundo medio acuoso se recicla & la etapa
de cloracién,

4.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porgque la temperatura de secado es del orden de 402C
aproximadamente y por lo menos se separe el 99 % del agua sin
combinar,

5.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carae-
terizado porque durante el secado, se separe como minimo el
99 % del agua sin combiner y parte del agua combinada se se-
para parae producir dicloroisocianureto sédico dihidratado
mezclado con particules de dicloroisocianurato sb6dico que
tiene menos de dos moléculas de agua de hidratacidén, de modo
que el contenido en agua de la mezcla sea superior al 11 %.

6.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque la cloracidn comprende alimentar una corrien-
te de una lechada acuosa, que contiene &cido cianfrico y 2
moles de hidrbéxido sédico por mol de dcido ciandrico, y una
segunda corriente de cloro continuvamente & una zona de reac-
cidén acuosa en la cual el pH se mantiene entre 5 y 9 y la
temperatura entre 5 y 402C, extraer continuamente una por-
cién de la mezcla de reaccidén y alimentarla, con cloro adicio
nal, a una segunda zona de reaccidn acuosa en la cual el pH

se mantiene entre 1,5 y 3,5 y 12 temperature entre 5 y 202C



5.

10.

aproximadamente, extraer continuamente el producto de reac-
cién de la segunda zona de reaccién y recuperar el &cido
dicloroisociantirico precipitado del producto de reaccidn ex~
traido.

Te= Procedimiento continuo para la produccién de
dicloroisccianato sédico dihidratado, tal ¥ como queda sus-
tancialmente descrito en la presente Memoria e ilustrado en

los dibujos adjuntos.

Esta Memoria consta de 13 hojes escritas a méguina

por una sols cara.
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