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: PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE DICLOROCIA-~

NURATOS COMPLEJOS", a favor dc la firma gspafiola
SOCIEDAD ANONIMA CROS, residente en BARCELONA, Pe~

s8¢0 de Gracia 56.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento so refiere a la preparacidn de
wos nuevos compuestos que c¢ontiencn cloro y que también
contienon plata. Esto tiene especial interés en aquellas
aplicaciones en las que se quiecre asociar al efecto bac-

5. tericida del cloro la accidén combinada de la plata,

Los productos a los que se refiere esta inven-
cifn se preparan en forma muy soncilla haciendo reec-
cionar las sales alcalinas © alcalinotérreas del 4cido

diclorocismtirico con una sal soluble de plata.

10, Los compuestos resultantes son altamente estables

conservando niveles de cloro activo muy superiores o 1os
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de las sales simples en funcidn del tiempo. La solubi-
lidad de las sales complejas de plaita en agua es muy ba-
Ja ¥y en el caso de la sal de plata~-potasio, por ejemplo,
es inferior a 0,001% a 2690, propiedad que reviste espe-
cial interéds cuando se quiere disponer de un lecho fijo
para tratamiento cont{nuo de un flujo acuoso. Ademds

de su composicion diferante dste es una diferencis esen—
cial en>sus propiedades de las sales complejas ya cono-
cidas descritas en las patentes precedentes siguientes:
E.A. Matzner, U.S, Pat. n? 3.287.359 de 22. Nov. 1966;
E.A, Matzner, U.S, Pat, n? 3,294,690 de 27 Dic., 13966;
R.W. Marek, U.S, Pat. n® 3.115.493 de 24 Dic. 1963;

R.W. Marek, U~S;'Pat. ne 3.094.525 de 18 Junio 1963; ¥
R.W., Marek, Ger. Pat, n? 1,131.217 de 14 Junio 1962,

Por estudios de espectroscopia infrarroja asi
como por métodos snaliticos convencionales se ha Pro-
puesto para estos nuevos compuesios (F. Martinez; E. Domin-
guez; J. Llsal y A. Gamero. Third International Symp. &
Polyhalogen. Compds. Octubre 1973. Barcelona (Espafia) las

siguientes estructuras
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en donde _ _
A os wn metel alcalino tal como Na o0 K y
3 o8 un metal alecalinotérrco tal como Ca,
Ba o Mg.
Los compuestos anteriores se pueden obloner en estado
hidratado o anhidro, Log compuestos derivados de las sa-
les glcalinas no forman hidrato,

Estos nuevos compuestos posoen una persisten~
cia de actividad bactericida sorprondentemente mayor que
la de las sales simples del 4cido diclorociantirico en
ensayos efoctuados frente a cultivos de E, coli como

puede verse en la siguiente tablas
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Tiempo E., ¢oli” | sSal de Wa 50 Eal de AgK 50
baq/pl; ppm, % Letalidaed bpm, % Ietalided
15 minutos 4;2:i68 -‘99;2 100
- 2 ddas ' . 100 100
3 ales® | 4,2.10° - -
5 dims ) 100 100
6 dfas* 4,2,108 - -
8 dlas 88;0 100 -
22 dias 74;2 100
26 dlas¥ 4.2,10° - -
27 dlas - 100
44 afes® 4.2.,10° - -
48 dias : - 99,1
50 dfas® 42,108 - i
52 dias - 99,9
58 dias - 97,3
60 aias - 91,9
X

Alos 3, 6, 26, 44 y 50 alas se inocularoh 10s cultivos

que contenian las sales de sodio y plata-potasio para

restablecor las concentraciones de E, coli a su valor

inicial (4;2.108 bac./ml, )

La persistencia del diclorocianurato potédsico

es por tanto delrorden de 9 vecos superior a la de la

sal sb6dica correspondiente.

La preparacifén se lleva a cabo en medio acuoso g

v b s



e

o

10,

15,

20,

25,

la temporatura ambiente aunque este factor no sea limitante

pudiendo tambidn efectuarse a tomperaturas superiores 0 ine-
feriores a la gﬁbiente.'“El pH del medio puede abercar
desde 3 hasta 75 Tas relaciones molares do 1os reactan-

tes pueden oscilar entre amplios limites aunque preferen-

*

temente se omplean reimciones molares diclorocisnurato meté-

lico/plata 2/1 para los elcalinos y 1/1 para 10s alcalino=

térreos, como se ilustra en 10s ojemplos siguientes:

Ejomplos 1 .- Diclorocignurato de plate y potasio,

En un veso conteniendo 9,4 gr. de diclorocianura-
to potésico (0,04 moles) y 200 mls, de agua se adiciona-
ron con agitdcién 3;4 grs, de nitrato de plata (0,02 mo-
los) disueltos en 100 mls. de agua, Aparecié un precipi-
tado instanténeo blanco que se £iltrd dando 17,0 grs. de
producto himedo, Se secéd a 502C obtoniéndose 10,2 grs.
(Rdto, segin Ag

% CL activo

"

94.26%) de s6lido cristalino blanco,

52,15% calculado para (DIC), AgK = 52,43%
% Ag 20,58% " LA 19394%
4 X 7,24 noow 7,23%

en donde DIC representa sl anién diclorocianurato,

i
"

1l

Ejemplo: 2 ,~ Diclorocianurato de plata y sodio.

De forma anélogg al procedimiento anterior, se
adicionaron 100 mls, de una disolucién acuosa contenien-
do 3'4 gr., de nitrato de plata (0;02 moles) sobre 818 grs,

(0,04 moles) de dicloroisocianurato sédico disuelto en

200 mla., de ague.

Se obtuvo un preecipitado blanco que se f£iltrd
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dendo 12'1 grs. Ge producto himedo y se seco a 509C obw
tenidéndose 7'9 gr. (Rdto. 75'31% segun Ag) de s0lido

cristalino blanco.

% Cloro activo =“48,17%30310ulado para (ZDIC)2 Agha,

y =

% Ag f=19,728 oo 24,055
" s 20, 55
en donde DIC vepresente el anion diclorocianurato, i

Ejemplos 3.— Diclorodianurato de plata y calcio.

Método de preparacion:

En uh veso con agitacién se afiadieron 100 mls, de
agua, 1'29 gr. (0,01 mol) de dcido ciamirico, 4,65 gr. de
deido tricloroisociamirico (0,02 moles) ¥ 1'50 gr. de

-~

carbonato calcico (0'15 moles). Una vez disuelta lg
masa de reaccidn (diclorocianurato cdlcico) se afiedieron
1170 gr. de nitrato de plata (0'0l mol) disueltos en 50
mls. de agua., Nada mas afladir el nitrato deiblata se
form$ wn precipitado blanco que se filtré, se secd a 50C y
posteriormente & 802C. Peso seco = 5,17 gr. (Rto. segin
plata = 94,2%).

% Cloro = 25,26% calculado (DIC) 4hAgzca.'3H20r-=2'5;,83%
% Cloro activo= 50,72% " " - " =51,66%
% Ag = 19,74% " " " =19;65%
% Ca = 3,32% " " "= 3;65‘}5

en donde DIC representa ek anidn diclorocianurato.

'Tambiénfse_preparé a paritir de diclorocianurato

cdleico seco previamente preparado y en las cantidades

N s : N
ostoquiometricas (sin exceso de sal céleica como en el Pro=

cedimiento anterior). 4Asi se disolvieron 4'88 gr. de

diclorocianurato céleico hidratado (0,01 mol) en 100 mls,



15,

20.

25,

de agua y se afladieron 1'70 gr., de nitrato de plata
(0,01 mol) disuelto en 50 mls, de agua., Se Tiltrd

y sec6 a 500C y posteriormente a 802C dando 4'92 gr.
Rt0. segin plata = 89;61¢. ﬁicloro activo = 49,785,

Biemplo: 4 .~ Iﬂciorocianurato de plata y bario,

De forma andloga. a los anbterlores procedimien—
tos se afladieron 150 ml, de agua; 5;31 gr. de diclorocia=-
nurato de bario (0'0l mol) y 1;70 gr de nitrato de pla-
ta (O;Ol mol) disueltos en 50 mls, de agua. La masa de
reaccidén se filtrd y secd a 502C y posteriormente a 902-
100eC dgndo 5;53 gr, (Rto, sezin plata = 92.48%) de produc-
t0 s61lido cristalino de color blanco y con un contenido
en cloro activo = 44;03‘;5. Calculado para (DIC)4AgZBa.3H20 =

47,47% en donde DIC representa el anién dicloroecilanurato.

- » =

REIVINDICACIONIIS

Descrito el objeto del prescnte invenro; se
declaran nuevas y de propia inveonecidn las sigulentes
reivindicaciones;

1.~ Procedimiento para la preparacién de dicloro-

cianuratos complejos, do la £érmula gencral

SRR



il
Q0
it

0
o1 l gl
NN\
N i)
5 . O {/Kv)%o
. ]‘ An+
@8
i 0-
TY
10, N il

donde A reproscnta un,motal gqlealino 6 alcalinotérroo, ’
n es igual a 1 cuando A ez un metal alecalino, © blen,

5. n g8 igual a 2, cuando A es un mctal alcallnot 70,
caractcrizado por hacerse reacclonar una disolucidn acuosa
d¢ diclorocianurato alcalino 6 alcallno drro con ung disolu-
cidn acuosg de una sal de plata, precipiténdosc el dicloro-
- clanurato complejo de plataAy metal alealino 6 alealinotérreo
20. de la férmulas general 01tada.
4 ' 24~ Procedlmlcnto, uegﬁn la reivindicacidén l carac-
terizado porque en su reallzacldn, eh calidad de diclorocia-

& . ‘
nurgto alealino ¢ glcalinotérreo se utiliza respectivamente,

) diclorocianurato de sodio ¢ potusip en la constitucidén del
> bls=-(diclorocianurato) complejo de platz y metal alcalino y
diclorocianurato de calcio 6 bario en 1g constitucidén del
tetra~(diclorocianurato) complcjo de diplata y monomctal

aleglinotérreo. ' ’
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3,~ Procedimiento, segin las rcivindicaciones 1 y
2 caracterizado en gquec la temperatura para su realizacidn
esta comprendida entre OQQ<y €0eC,

4:_ Procédimienﬁo gogiin las reivindicaciones ante-
riores; caracterizado en que el intcrvalo de pH en que se
verifica la reaccidn. e¢std comprendida entre 3 ¥ 7.

5.~ Procedimiento secgin las reilvindicaciones ante-
riores caracterizado en que se sclecciona preferentemente
para su reglizacidn como sal soluble do plata, nitrato de

plata.
6.~ Procedimicnto para la preparacidn de diclorocia~

nuratos complejos.

Segin se doscribe y reivindica cn ln presente memoria

descriptiva que consta do 9 hojas foliandas y cscritas a

miquina por uba sola cara,

0

Madrid, a 15 de Noviembre dc 1973
M.° LUISA ISERM CUYAS
. o ) e
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Pedle
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