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PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE DIHIDRATO DE DICLORQ
ISOCIANURATO SODICO.

Sollcitants: THC CORPORATION, entidad norteamericana, residente en
633 Third Avenue, New York, New York 10017, EE.UU, de A.

Esta invencién se relaciona con la produccién de
dihidrato de dicloroisocianurato sbédico de baja densidad
en mags & partir de cristales humedecidos con agua de mate
riales de alimentacidén de dihidrato de dicloroisocianurato

5 sbédico.



10

20

25

30

-2 -

M
Foon

] . .
e -3
a . - PRt

Los dicloroisocianuratos son materiales bastante
conocidos que se utilizan ampliamente como fuentes de cloxo
disponible en las composiciones sélidas de blanqueo, higiéni-
cas y detergentes., Las sales sbédicas y potAsicas son les més
utilizadas ampliamente en composiciones de lavado, & causa de
que son muy solubles y facilmente eliminadas por eclarado.

Se sabe que los compuestos de dicloroilsocianurato sédico
extsten en tres formas, especialmente, la forme anhidra, el
monohidrato (conteniendo aproximademente 7,6 % de ague de hi- |
dratacién en peso) y el dihidrato (conteniendo apmximadamen~
te 14,1 % de sgua de hidratacién en peso), Véase las patentes
USA de Symes Nos. 3.035.056 y 3.035.057.

Uno de los procedimientos de la téoenica enterior
para la produccién de dihidrato de dicloroisccianurato sédico,
comprende la cloracién de isocianurato trisédico con cloro
gaseoso, Los s6lidos de dihidrato producidos por cloracién son
separados del resto de 1la fase acuosa por métodos bien conoci-
dos para la separacién de sélidos de liquidos, y = continua-
cién se secan para separar el agua sin combinar y producir
dicloroisocianurato sédico seco. Los dihidratos producidos de
este modo tienen densidades en masa de aproximadamente 0,56
g/co, BEstos dihidratos son eficaces como fuente de cloro dis—
ponible cuando se mezclan con componenies de composiciones sb-
lidas blanqueantes y detergentes que tienen la misme densidad
en masa, Sin embargo, cuando se mezclan con componentes de
una formulecién blanqueante o detergente de baje densidad en
mags o0 de tipo esponjoso, no se obtisnen formulaciones und-
formes puesto que las formulaciones segregan durante su alma-

cenamiento o transporte., Esta segregacién se traduce en for-

mulaciones heterogéneas que no producen una accién higiénica
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y/0 blangueante consis;aén’ce.

En la Patente USA de Brown et al No. 3.293.188,
ge describe un intento para produeir up preparado de composi-
clones blangueantes, esterilizentes y de'sinfectantes con diver-

sas densidades en masa, Brown et 8l describe el mezclado de un

‘dieloroisooianurato (en forma 8cida o de sal) con una mezclae

de agentes vehiculos sinergistica de tiipolifosfato sédico y
decghidrato de sulfato sédico. Esta meécla ge callenta y en-
fria para formar una lechada o mgsa plistica, la cual se seca
entonces a temperaturas elevadas, aproximsdamente 959C, y se
pulveriza para formar un producto en polvo con una "haje densi-
ded en masa" ouyo contenido en agua puede variar entre 7 y 30%.
Le denslidad en masa del producto final depende de la cantidad
de agua empleads para la combinacién del agente vehiculo y el
dicloroisocianurato. Los contenidos en humedad comprendidos
entre 5 y 15 % en peso formen productos homogéneos densos des-
pués del secado. A medida que los contenidos en humedad se in-
crementan hasta un 50 % en peso, se producen, tras el secado,
composiciones cuyas densidades en mase disminuyen progresiva-
mente. Ie gema de densidad en mase para las composiciones pro-
ducides de este modo, son de 0,439 a 0,802 g/ce.

Brown et al's utilizen altes temperaturas (952C)
psre pecear sus composliciones, lo cual se tra.duce en la descom~
posicién del dlcloroisociamnurato y en la obtencién de un pro=-
ducto en donde el componente de dicloroisocianurato gbédico de—
be tener le forma anhidra y/o la del monohidrato., Dicha descom-
posicién se traduce también en una disminucién del contenido
en cloro disponible del producto. A pesar de que las patentes

establecen que sus productos son materiales de "baja densidad

~en masa", estos productos, cuando se mezclan con formulaciones
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blanqueantes o detergentes de baja densidad en masa o de Hipo
esi»onjoso, comienzan a segregar durante su transporte o alma-
cenamieh*bo. Ia segregacifn se traduce en formulaciones que de-
jan de rendir une aceidn higiénica y/o blanqueante consistente

El objeto de esta invencidén consiste en producir un
producto de baja densidad en masa, resistente a la descomposi-
eién térmica, de libre fluencia y estable en el almacenamien-
o, sin pérdida de cloro disponible, que no se apelmazard,
apelotonaré ni se licuard cuando se combine y envase, y que
puede ser mezclado o combinado con formulaciones desinfectan-
tes, blanqueantes o detergentes de baja densidad en masa o de
+ipo esponjoso.

Segiin la presente invenciéq, puede prepararse un
dihidrato de dicloroisocianurato sbédico de baja densidad en
mesa, resistente a la descomposicidén térmica, de libre fluen-
cia y estable en el almacenamiento, a partir de cristales hu-
medecidos con sgue de dihidrato de dicloroisoclanurato sédico,
poniendo en contacto los oristales de dihidrato humedecidos
con agua con un disolvente orgénico miseible en agua, secando
entonces el meterial que contiene disolvente 2 temperaturas
inferiores a unos 482C para separar el liquido de contacto y
no las aguas de hidratacién, De forma muy inesperada, se pro—
duce un producto de dihidrato de dicloroisocianurato sédico
que tiene una densgidad en masa de por lo menos cualro veces
més ligera que 1a densidad del dihidrato de dicloroisocianure-
%o sbédico preparado de forma convencional,

El $érmino dihidrato de dicloroisocianurato sédico
de "baja densidad en maga", empleado para definir el producto
de la invencidén, representa un dihidrato de dicloroisocianura-

to sédico que tiene una densidad en masa de 0,1 a 0,3 g/ce
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aproximadamente,

El dihidrato de dicloroisocianmurato sédico puede ob-
tenerse por cualquier medio convenclonal y emplearse en un pro
ceso de la invenocién. El material de alimentacidén dihidratado
puede tener la forma seca o humedecida con agua. Cuando se em-
plea el dihidrato seco, es conveniente disolver los crigtales
secos en agua al objeto de disolver los aglomerados cristeli-
nos., Ia solucién que contiene los cristales disueltos se eva-—
pore y/o enfris a continuaeibén, por ejemplo, por debajo de
12¢C, pare reformar los cristales, lLos cristales reformados
son entonces separados de la solucién acuosa, mezclados con
el 1{quido de contacto y secados.

El dihidrato de dicloroisocianureto sédico precipi-
tado, producido por cualquier medio convencional o por disolu-
cién de los aglomerados cristalinos antes citados, se puede
separar del resto de la solucién acuosa de reaccién por cual—
quier medio conocido, tal como por filtracién, centrifugacién,
decantacién o similares,

El tratamiento con el 1f{quido de contacto ge efec~
tia afiadiendo el disolvente orgénico al precipitado y ponien-
do en contacto y mezclando el preecipitado con el disolvente
orgénico, El disolvente orgéinico deberd affadirse casi inmew-
diatamente al precipitado separado para retirar cualquier so-~
Iucidén de reaccién residual, Dicho contacto, se traduce en la
formacién de cristales de baja densidad en masa que tienen un
temafio aproximado de 3 x 180 micras. Si se deja permanecer el
licor madre sobre los cristales durente la separacién, dichos
cristales se romperén y aglomererdn, obteniéndose cristales

cuyas densidades en masa son superiores y que tienen un tamafio

aproximado de 6 x 30 micras., Si se deja secar el precipitado,
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éste se apelmazard de tal modo que serd imposible el contacto
completo con el disolvente.

El 1fquido de contacto se puede afindir completemen-—
te de una sola vez o afiadirse en pequefias porciones, retirin-
dose cada porcién completamente antes de afiadir la préxima,

Generalmente, es mis eficaz emplear dos pequefias porciones de

‘1fquido de contacto que una porcién del mismo voltmen total.

Cuando se utilizan dos o més porciones de liquido de contacto,
éste W1timo se puede volver a utilizar con liquido de contacto
nuevo, El mezeclado total del precipitado y ligquido de contacto
es necesario en el caso de que hayan de conseguirse todos los
beneficios de la invencién.

El liquido de contacto empleado para contactar los
erigtales de dihidrato humedecidos con agua, debe ser un di-
solvente orgénico miscible con agua. El punto de ebullieciébn
del disolvente deberd ser relativamente bajo, es decir, infe-
rior a unos 48¢C, de modo que las temperaturas de secado infe=
riores a unos 482C retiren el disolvente del dihidrato pexo
no las aguas de hidratacidn, Si se desea un disolvente orgéni-
co que tenga un punto de ebulliocién superior a 480C, el secado
deberd realizarse bajo vacio para asegurar un secado a una tem
peratura inferior a 482C, E1l disolvente deberd ser también
quimicamente inerte en presencia 'del dibhidrato., Ejemplos de
disolventes orgénicos que pueden ser utilizados en la précti-
ca de esta invencifn, son acetona, metanol, tetrahidrofurano
¥ acetonlitrilo.

Una vez que los cristales de dihidrato se han mez-
clado totalmente con el liquido de eontacto, dichos cristales
de dihidrato son secados. El secado se puede realizar por cual

quier medio conocido, tal como mediante una corriente de aire
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caliente o en un horno de vacio,

Se utilizan temperaturas de secado inferiores a
unos 4820, con preferencia entre 25 y 352¢. Se pueden utilizar
temperaturas ligeramente superiores a 482C en ¢l caso de que
puedan tolerarse pérdidas de cantidades menores de agua de
hidratacidén, Tas temperaturas superiores a unos 662C deben
ser evitadas para prevenir la formacién de la sal anhidra.
Deben emplearse temperaturas de secado que retiren el disol-~
vente orgénico retenido por el precipitado pero que no retiren
las sguas de hidratacidén del dicloroisoclanurato sédico,

Los cristales de dicloroisocianurato sédico de baja
densidad en masa, de la invencién, tienen un tamafio medio de
3 x 180 micras y una densidad en masa de 0,1 & 0,3 g/cc apro-
ximadamente, con preferencia de 0,13 a 0,25 g/cec aproximada-
mente., Una densidad en maga particularmente preferida es la
de 0,3 g/cc. Tras el calentamiento, las aguas de hidratacién
ge pierden en una sola etapa 8 temperaturas entre 48 y 66¢C,
Estos cristales de baja densidad en masa tienen las mismes
propiedades excelentes de estabilidad en el almacenamiento
¥ de libre fluencia que el dihidrato de dicloroisocianurato
sédico preparado convencionalmente, Estos cristales son tam-
bién resistentes & la descomposicién térmica, cuya propiedad
constituye una ventaja especial del meteriel dihidretado.

Los cristales de dihidrato de dicloroisocianurato
sbédico preparados de forma convencional, se encuentran en for-
me aglomerada y tienen un tamafio aproximado de 6 X 30 micraes
y densidades en masa superiores a 0,56 g/co. Después de ca-

lentar, las aguas de hidratacién son liberadas en dos etapas.

Ia primera agva de hidratacién se elimine a temperaturas entre
65 y 702C. ILa segunda agua de hidratacién se elimina a tempe-
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raturag entre 105 y 1102C,
EJEUPIO 1-A

Preparacién segin la téenica anterior de dihidrato de dicloro-

isocianurato sbédico.

Se prepare une lechads acuosa 81 20 % en peso de &cid
do dicloroisociantirico la cual se alimenta & un reactor. Se
prepara una solucién al 50 % de hidrdéxido sédico que se ali-
mente simultaneamente al mismo reactor, a una velocidad sufi-
ciente para mantener el pH en 6,8, Ia temperatura de la mezcla
de reaccidn se mantiene entre 20 y 2590 mediante un intercam-
biador de calor refrigerado con agua. Iia lechada resultante,
que contiene dihidrato de dicloroisocianurato sédico precipi-

tado, se filtra a través de un embudo de porosidad media para

separar la sal del medio acuoso. L& sal separada se seca en-—

tonces suavemente a unos 402C en una corriente de aire calien~
te durante 24 horas aproximadamente. El producto resuliante es
un material de dihidrato de dicloroisocianurato sédico crista-
lino, blanco y de libre fluencia. El cloro disponible resultd
ser de 55,2 %, siendo el tebrico de 55,4 %. Ia densidad en masa
del dihidrato fue de 0,56 g/ce.

EIBPIO 1-B

Procedimiento de la invencidn

Se produce dihidrato de dicloroisocianurato s&dico
de amcuerdo al ejemplo 1-A, a excepcién de que no se lleva a
cabo ninguna etape de secado. Inmediatamente después de la
filtracidn, los cristales de dihidrato humedecidos con agua
se ponen en contacto y se combinan, totalmente, con acetona.
El producto de sal humedecido con acetona se seca entonces a
unos 302C en une corriente de aire caliente durante 24 horas

aproximadamente, El producto resultante es un producto crista-
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lino, blanco, esponjoso, de libre fluencia identificado como

un material de dihidrato de dicloroisocianurato sbédico que

tiene un contenido en cloro disponikle del 55,2 #; teérico,

55,4 %. EL dihidrato tenfa una densidad en masa de 0,13 g/ce.
EJEMPLO 2

Bnsayo de ls propagacién de llame horizontal

Las muestras de los ejemplos 1-A y 1-B fueron en-

sayadas de acuerdo al procedimiento RI7593 del Buresu of Mines
de los Estados Unidos. Les muestras se colocaron en un lecho
de 25,4 mm x 50,8 mm x 177,8 mm y se calentaron en un extremo
con un mechero de propano., La velocidad de propegacién de la
1llama horizontal fue cronometrada y medids. Lios productos de
los ejemplos 1-4 y 1-B no mostraron ninguna propegacién de

1llama y no pudieron ser quemados,

= e e s

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
agf como la manera de realizarse en la prdctica, debe hacerse
congtar que las disposiciones anterlormente indicedas son sus-
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanio no alteren
su principio fundamentel. También se hace consiar que el in-
vento corresponde & una sollcitud de patente pregentada en
Norteamérica con el ne 378,829 de 13 de julio de 1.973, aco=-
gléndose por lo tanto a los beneficios que conceden los Conve-
nios Internaclonales en vigor, siendo lo que constituye la
esencia del referido invento por lo que se solicita Patente de
Invencién por 20 afios sn Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA IA
PRODUCCION DE DIHIDRATO DE DICLOROISOCIANURATO SODICO; carec-
terizdndose por lo siguiente:

1.« Procedimiento para la produceién de dihidrato

de dicloroisoclanurato sédico de bajae densided en masa, resis-
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tente & 1a descomposicién térmica, de libre fluencia y estable
en el almacenamiento, caracterizado porque comprende poner en
contacto dihidrato de dicloroisocianurato sédico humedecido
con agud con un disolvente orghnico miscible en egua secar el
dicloroisocianurato sfdico tratedo con disolvente a una tempe=—
rature inferior a unos 4890; para separar el disolvente orgéni
co y no las aguas de hidratacién; y recuperar un dihidrato de
dicloroisocianurato sédico de baje densidad en masa, del orden
de 0,1 2 0,3 g/cc aproximadamente,

2.~ Procedimiento segiin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque el disolvente orgénico miscible en agua es
acetona.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 2, carac-
terizado porque la temperature de secado es de 25 a 35¢C,

4.~ Procedimiento para la produccién de dihidrato
de dicloroisocianureto sbdico, tal y como gueda sustancial-
mente descrito en la presente Memoria,

Esta Memoria consta de 10 hojas escritas a midquine

por una sola ocara.

Madrid, 13 JHI. jo
FMC CORPORATION,

GGl il Y WUDEY
p. Firmado: L. Gacla Farnénder
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