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PATENTE DE DIVENCION 

Ref: FMC No. 1.584.

..

Procedimiento para la obtención de productos 
conteniendo dicloroisocianarato de sodio hi­
dratado.

FMC CORPORATION, entidad norteamericana, re 
sidente en 633 Third Avenue, New York, New 
York 10017, EE. UU. de Amórica.

La presente invención se relaciona con un procedimiento 
para la obtención de composiciones de dicloroisociaoura 
rato sódico hidratado, en que el hidrato se forma a par 
tir de un material de carga de dicloroisocianurato anhi 

5 . dro o parcialmente hidratado.
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Los dicloroisocianuratos son materiales bien conocidos util¿ 
zados extensamente como fuente de cloruro disponible en com­
posiciones para el blanqueo, en sólido, la sanitización y de 
tergentes. Las sales de sodio y potasio son las utilizadas 9 
mas extensamente en composiciones para el lavado porque son 
muy solubles y se extraen fácilmente con aclamados. El diclo^ 
roisocianurato sódico es conocido por su existencia en tres 
formas, es decir, la forma anhidra, la monohidratada (que con 
tiene aproximadamente 7 *6% de agua de hidratación en peso), y 
la dihidratada (que contiene aproximadamente 14,1% de agua de 
hidratación en peso). Véase Symes, Patentes USA 3.035.056 y 
3.035.057 del 15 de Mayo de 1962.
Un procedimiehto de la ciencia anterior para producir dihidra, 
to de dicloroisocianurato sódico se detalla en la Patente USA 
3.035.056. En este procedimiento se produce dihidrato de dicl 
roisocianurato sódico por clorinación de trisodioisocianurato 
con cloro gaseoso. La clorinación resulta en la producción de 
ambos dihidrató de dicloroisocianurato sódico y de cloruro só 
dioo. La presepdia de cloruro sódico no es deseable porque in 
terfiere con la estabilidad del dihidrato. Para extraer el - 
cloruro sódico, se debe añadir grandes cantidades de agua a 
la mezcla de reacción. El uso de grandes cantidades de agua, 
no obstante, disuelve y descompone el dicloroisocianurato sjó 
dico y, por consiguiente, reduce la cantidad total del produc 
to recobrado.
Procedimientos de la ciencia anterior igualmente han tratado 
con la preparación de disposiciones.estables, de flujo libre, 
de dicloroisocianurato.,Véase Symes, Patente USA 3.157.649 y 
Brown et al Patente USA 3.293.188. Symes (USA 3.157.649) P M  
senta el mezclar partículas sólidas de dicloroisocianurato -
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potásico que contiene menos de un 0 ,3% en peso de humedad con 
partículas sólidas de un compuesto que es una sal inorgánica 
anhidra, hidratable, soluble en agua, no licuable y cristalina, 
y calentar la mezcla a temperatura de aproximadamente entre 
100 y 1503 C. Este procedimiento produce composiciones que son 
mezclas secas de dicloroisocianurato potásico anhidro. El pro­
cedimiento es caro y consume mucho tiempo ya que el dueño de 
la patente deberá obtener dicloroisocianurato potásico seco 
antes de mezclarlo con la sal inorgánica. El dueño de la pa­
tente emplea temperaturas superiores a los 1009 C para asegu­
rar la obtención de dicloroiaocianurato potásico en la compo­
sición final en su estado anhidro.
Brown et al, patente USA 3.293.188, presente la preparación 
de composiciones para el blanqueo, ¡la esterilización y la de­
sinfección que contienen ácido dicloroóianúrico o diclorocia- 
nurato, tripolifosfato sódico y sulfato sódico. Brown et al 
detalla el mezcla un diclorocianurato con una "mezcla de agen 
tes de vehículo sinergiatico" de tripolifosfato sódico y de 
decahidrato de sulfato sódico. Se caliente esta mezcla y des­
pués se enfria para formar una suspensión espesa o masa plás­
tica, que se seca a continuación a temperaturas elevadas, apr) 
ximadamente 953 c, y se pulveriza para formar un producto pul-- 
verizado con una densidad en bruto baja y contenido en agua 
puede variar entre 7 y 30%.
La utilización por Brown et al de temperaturas elevadas (959C' 
para secar su composición resulta en la descomposición del di- 
clorocianurato. La descomposición se incrementa por la presen 
oia de cantidades sustanciales de agua. La descomposición reg 
sulta en la disminución del contenido de cloro disponible en ¿ 
el producto. La utilización de temperaturas de secado superio



res a los 703 C resulta en un producto en que el componente de 
diclorocianurato, si es dicloroisociaourato, deberá estar en 
estado anhidro y/o monohidratado.
Adicionalmente a las deficiencias arriba detalladas, los pro­
ductos del arte anterior no son materiales resistentes a la - 
descomposición térmica. Es decir, las sales anhidras o monohi 
dratadas y combinaciones de estas sufre descomposición^ pro­
gresiva cuando se someten a una fuente de calor intenso, tal 
como una cerilla encendida o cigarrillo. Esta descomposición 
continua hasta que se destruye la masaocompletamente.
El objeto de la presente invenoión es el de proporcionar un 
procedimiento parala obtención de un producto resistente a la 
descomposición térmica, estable en el almacenaje, y de flujo 
libre, sin la pérdida de cloro disponible, pudiendo someter 
dicho producto directamente, sin secado, a formulaciones de 
detergentes, productos de blanqueo y desinfectantes.
De acuerdo con la presente invención se prepara un producto 
qtezcla resistentesa la descomposición térmica, estable en el 
almacenaje y de flujo libre, que contiene dihidrato de diclo- 
roisocianurato sódico, a partir de un material de alimenta—  
ción de dicloroisocianurato sódico anhidro o parcialmente hi 
dratado mezclando no más de cantidades esteqüiométricas de uná 
sal hidratada (suficiente para formar el dihidrato de decloroit- 
socianurato sódico) con dicloroisocianurato sódico anhidro o 
partialmente hidratado, calentando esta mezola hasta entre - 
temperatura ambiente y 703 c, % manteniendo la mezcla dentro 
de esta gama de temperaturas hasta que se complete la reacción 
exotérmica. La reaodi&n se completa cuando se reduce el exo- 
termo. Se produce dicloisocianurato sódico hidratado conteniejji 
do entre 11 y 14,1 % en peso de agua en cantidades casi cuan-
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El producto dicloroisooianurato sódico hidratado producido 
por este procedimiento contiene entre 11 y 1 4 ,1 % en peso de 
agua de hidratación. Este ingrediente del producto es sufi—  

cientemente estable de modo que la mezcla, de producto no su­
fre descomposición progresiva térmicamente iniciada, tal como 
por alambre caliente, oerilla encendida o cigarrillo.,Debe - 
evitarse humedad libre superior a las cantidades mínimas (es 
decir, humedad superior a los 1 4 ,1 % en peso), ya que la hu­
medad libre en esceso tiende a convertir el producto en pega-! 
joso y de flujo no libre.
Para el procedimiento de la presente invención se puede utili 
zar cualquier dicloroisooianurato sódico anhidro sólido ó'di- 
cloroisocianurato sódico particularmente hidratado sujeto a - 
la descomposición progresiva térmicamente iniciada. Son ven­
tajosas las mezclas que contienen diferentes cantidades de di 
cloróisocianurato sódico anhidro e hidratado debido a que es4; 
tas mezclas se preparan fácilmente por procedimientos conven­
cionales. El dicloroisooianurato sódico utilizado como alimen 
tación contiene menos de 11% en peso de agua de hidratación. 
Cualquier sal hidratada que contiene un punto de fusión infe­
rior a aproximadamente 70s C. puede utilizarse en el procedi­
miento de la presente invención. La sal hidratada debe ser - 
compatible química y físicamente con dicloroisooianurato só­
dico para evitar la pérdida de cloro disponible. La sal hidra 

' tada debe contener entre 4 y 24, preferentemente entre 6 y 1 2 , 
moléculas de agua de hidratación. Cuanto mayor sea el número 
de móleculas de agua de hidratación, más dihidrato de diolo9 

roisocianurato sódico se puede producir por mol de sal hidra- 
da. La sal hidratada debe tener un punto de fusión, a la cual30
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suelta agua de hidratación, no superior a aproximadamente 709 ̂  
C. Temperaturas superiores aüos 70a C' descompondrán el dihi­
drato de dicloroisocianurato sódico en su sal monohidratada 
correspondiente.
Sales hidratadas típicas, detalladas a modo de ilustración, 
que pueden utilizarse en el presente procedimiento incluyen 
decahidrato de sulfato sódico, heptahidrato de sulfato sódico, 
decahidrato de carbonato sódico (sósa),heptahidrato de carbo­
nato sódico, decahidrato de tetraborato sódico (bórax), hepta 
hidrato de ortofosfato sódico, dodeoahidrato de ortofosfato 
sódico.
La sal hidratada debe emplearse con dicloroisocianurato sódi­
co en cantidades no superiores a las cantidades estequiométri 
cas de la sal hidratada necesaria para formar el dihidrato de 
dicloroisocianurato sódico. Agua de hidratación en exceso de 
cantidades esteqúiométricas disolverán y descompondrán el di­
cloroisocianurato sódico resultando en un producto con conte­
nido reducido de cloro disponible que es pegajoso y ho fluyel 
libremente. El uso de sal hidratada en cantidades inferiores 
a la estequiomótrica puede emplearse para producir hidrato de 
dicloroisocianurato sódico conteniendo menos de 14,1% de agua, 
La hidratación de dicloroisocianurato sódico es una reacción 
exotérmica. La temperatura de reacción deberá controlarse co­
rrectamente para evitar la eventual descomposición de la masa 
de reacción. Se puede utilizar cualquier métido de control que 
mantenga la mezcla a una temperatura inferior a la del punto 
de descomposición. Jja temperatura máxima parala operación sin 
ninguna descomposicióin sustancial es de 709 c. Cualquier tem­
peratura por encima de la temperatura de congelación de agua 
que funde la sal hidratada para liberar agua de hidratación
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te oo son económicas. Por consiguiente, las temperaturas en­
tre la ambiente y 702 o pueden ser utilizadas. Es preferible 
operar a temperaturas entre 40 y 503 C.
Se requiere el calentamiento para.'iniciar la fundición de la 
sal hidratada y la hidratación del dicloroisocianurato sódico, 
Después de este comienzo inicial, se puede retirar la fuente 
de calor total o parcialmente ya que el calor desprendido de 
la reaoción exotérmioa es suficiente para continuar la reac­
ción hasta su final. Se puede reducir el control térmico de 
la reacción exotérmica, por ejemplo por medios de enfriamien­
to convencionales, cuando se haya completado la hidratación. 
la reacción se considera completa cuando el exotermo disminu­
ye. Cuando se completa la reacción, el producto se puede bien 
enfriar hasta temperatura ambiente y retirada o bien retirada 
como material caliente. El enfriamiento se puede efectuar por 
medios convencionales para el enfriamiento de productos de - 
reacción.
Se agitan los materiales de reacción mecánicamente hasta que 
los componentes están sustancialmente mezclados uniformemen­
te. El mezclado se puede efectuar antes y/o durante el calen­
tamiento. El mezclado evita la concentración de la sal hidra­
tada en la mezcla, por lo que permite la formación de un pro­
ducto de flujo libre. El mezclado también facilita la hidrata 
ción rápida y uniforme del dicloroisocianurato sódico. Se'pue 
de emplear cualquier aparato convencional para mezclar las —  

mezclas mecánicamente, tal como un mezclador Patterson-^Kelly. 
La sal hidratada se mezcla preferentemente en forma sólida. El 
tamaño de la sal hidratada sólida puede variar. No obstante, 
es mas eficiente emplear sal hidratada triturada (-1 0, 4 15030
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de malla) debido a que se liberará mas agua de hidratación 
por unidad de tiempo que en el caso de sal oo triturada. El 
material de alimentación, dicloroisocianurato sódico, puede 
estar en forma de polvo, pildora o granulo.
Según se indica anteriormente, se hidrata el componente di- 
cloroisocianurato sódico hasta el punto en que la mezcla-pro­
ducto no experimenta descomposición térmicamente inioiada. Es 
te tipo de componente tiene un contenido medio de agua de pox 
lo menos 11% en peso en forma de agua de cristalización. Este 
componente, que contiene por lo menos 11% de agua, contiene 
cantidades sustanciales de dihidrato de dicloroisocianurato 
sódico aunque algo de dicloroisocianurato sódico con Atenos de 
dos aguas de hidratación puede estar mezclado con el dihidra, 
to. El producto puede contener hasta 14,1% en peso de agua co­
mo agua de hidratación.
Los siguientes ejemplos ilustran lappreparación y propiedades 
de dihidrato de dicloroisocianurato sódico producido por este 
procedimiento.,Todos los porcentajes están basados en peso a 
excepción de los que se indique lo contrario.

EJEMPLO 1-A
Procedimiento de la Invención

Se mezclaron eo seco 32,2 g (0,1 mol) de decahidrato de sul­
fato sódico con 110 g (0 ,5 mol) de dicloroisocianurato sódico 
anhidro en un mezclador Patterson-Kelly, a 26a C. Se calentó 
esta mezcla obtenida lentamente hasta 32BC. A los 32SC la —  

reacción se volvió exotérmica y la temperatura se elevó rapi 
damente acpjao, donde se mantuvo la temperatura por un ínter 
oambiador de oalor enfriado por agua hasta que disminuyó el 
exotermo; la reacción requirió 15 minutos. Se eufrió el pro­
ducto de la reacoióm hasta la temperatura ambiente y se ana-30.
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lizó. El producto eofriado era de flujo libre, pesaba 142,2 g 
y dió 49)7% de cloro disponible, teóricamente 49)86%. Modelos 
de difracción de rayos-X indicaron que el producto contenía 
oantidades sustanciales de dihidrato de dicloroisooianurato 
sódico con cantidades inferiores de sulfato sódico anhidro. 
Toda la sal de dicloroisooianurato sódico estaba eh;forma de 
su dihidrato.

EJEMPLO 1-B
Procedimiento Comparativo

Se mezclaron en seco 32.2 g (0,226 mol) de sulfato sódico an­
hidro con 110 g (0,5 mol) de dicloroisooianurato sódico anhi 
dro en un mezclador Patterson-Kelly durante 15 minutos a tem 
peratura ambiente. El producto analizado mostró 49,7% de clo­
ro disponible, teóricamente 49)86%. Modelos de difracción de 
rayos-X indicaron que la mezcla producida no contenía ningún 
dihidrato de dicloroisooianurato sódico.

EJEMPLO 2
Se mezclaron en seco 38,1 g. (0,1 mol) de decahidrato de te- 
traborato sódico con 88,0 g (0,4 mol) de dicloroisooianurato 
sódico anhidro en un mezclador Patterson-Kelly a 259C. Se - 
calentó la mezcla hasta los 60SC durante su mezclado. Se man 
tuvo la mezcla a 609C durante 60 minutos y a continuación se 
enfrió lentamente hasta la temperatura ambiente y se analiza 
El producto era de flujo libre y dió 45,3% de cloro dispon^_ 
ble, teóricamente 45,5%. Modelos de difracción de rayos-x - 
indicaron que el producto contenía cantidades sustanciales de 
dihidrato de dicloroisooianurato sódico con cantidades infe­
riores de dihidrato de tetraborato sódico. Toda la sal de di- 
cloroisocianurato sódico estaba en forma de su dihidrato.

EJEMPLO 3
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Se comprobaron los productos del Ejemplo 1 cuando a su rela­
ción de descomposición térmica. Estos materiales se comproba 
ron empotrando alambre de 18 de ganga en una muestra de unos 
25 g. se pasó una corriente a través del alambre durante va­
rios segundos, hasta que se descompuso el material que esta­
ba en contacto con el alambre. Entonces se desconecto la co­
rriente y se observó la descomposición para determinar la —  
tendencia de auto-propagación. Se detallan los resultados a 
continuación en la Tabla I.
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TABLA I

Ejemplo Relación de Descomposición
A-l Incompleta - la descomposición

paró cuando se desconectó la co­
rriente

1-B Completa y rápida.
Este ejemplo demuestra que los productos de esta invención 
no sufrirán auto-propagación progresiva, térmicamente ini­
ciada.-
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Descrita suficientemente la naturaleza del inven­
to, así como la manera de realizarlo en la práctica, debe ha 
cerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas, 
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no - 
alteren su principio fundamental. También se hace constar 
que el invento corresponde a una Solicitud de Patente, pre­
sentada en EE.UU. de A., con fecha 18 de Julio de 1973* bajo 
el número 380.459, acogiéndose por lo tanto a los beneficios 
que conceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo 
lo que constituye la esencia del referido invento, y por lo 
que se solicita Patente de Invención por 20 aRos en España, 
sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE PRODUCTOS CONTENIEN 
DO DICLOROISOCIANURATO DE SODIO HIDRATADO; caracterizándose 
por lo siguiente:

la.- Procedimiento para la obtención de productos contenien­
do dicloroisocianurato de sodio hidratado de libre fluidez, 
estables al almacenamiento, resistentes a la descomposición 
térmica, caracterizado porque comprende mezclar dicloroiso- 
ciaourato de sodio que contiene menos de aproximadamente 11% 
en peso de agua de hidratación, y no más de cantidades este- 
quiométricas de una sal hidratada que reaccione para conver­
tir el dicloroisocianurato de sodio a su dihidrato, calentar 
la mezcla hasta entre temperatura ambiente y 70aC paracobte­
ner una reacción exotérmica, mantener la temperatura entre la 
ambiente y 70a C hasta que la reacción exotérmica disminuya, 
y recobrar una mezcla de producto de dioloroisocianurato de 
sodio hidratado que contiene entre 11 y 14,1% en peso de agua



de hidratación y el residuo de la sal hidratada.

- 1 3 -

10.

15.

20.

23.- Procedimiento según la reivindicación I, caracterizado 
porque la sal hidratada contiene de 6 a 12 moléculas de agua 
de hidratación.
3 3.- Procedimiento según la reivindicación 1, caracterizado 
porque la sal hidratada se selecciona del grupo consistente 
en deoahidrato de sulfato sódico, decahidrato de tetraborato 
sódico y deoahidrato de carbonato sódico.
43.- Procedimiento según la reivindicación i, caracterizado 
porque se calienta la mezcla y se mantiene entre 40 y 503 c. 
53.- Procedimiento según la reivindicación I, caracterizado 
porque las cantidades estequiométricas de sal hidratada se 
utilizan en la mezcla.
6s.- Procedimiento según la reivindicación I, caracterizado 
porque se enfria la masa de reacción hasta temperatura ambien 
te después de la reacción exotérmica y antes de recuperar el 
produoto que contiene dicloroisocianurato de sodio.
73í- Procedimiento para la obtención de productos conteniendo 
dicloroisocianurato de sodio hidratado, tal y como queda sus­
tancialmente descrito en la presente Memoria.
Esta memoria consta de 33, hojas, escritas a máquina por una 
sola cara.

Madrid
FMC CORPORATION
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