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Es conocida la preparacidén de azul ferrocia
nirico por precipitacién del ferrocianuro ferroso (pas
$a blanca, blanco de Berlin) a partir de soluciones de
sales de ferrocianuro, tales como ferrocianuro de pota
sio, de sodio o de calcio, y soluciones de sales ferro
sas, como sulfato ferroso o cloruro ferroso, envejeci~
miento de 1a pasta blanca a temperatura elevada y oxi-
dacién de la pasta blanca o ferrocianuro férrico (azul
de ferrocianuro, azul de Berlin o de Prusia).

En pr&cedimientos conocidos, o bien se dispo
ne previamente en el recipiente de precipitacién la so
lucidn de sal de hierro divalente, y la pasta blanca
se precipita por adicidén de la solucidén de ferrocianu-
ro, 0 a la inversa, se dispone la solucidén de sal de
ferrocianuro, y la pasta blanca se precipita con solu-
cién de sal de hierro divalente. Segin el tamafio de par
t{culas primarias deseado, la precipitacidn tiene lugar
a temperaturas diferentes, 1la mayoria de las veces a
50 - 809G,

Hasta ahora el blanco de Berlin precipitado
se liberaba lo mds ampliamente posible, por decantaciédn
con agua, de las sales de reaccién solubles, fprmadas

en la precipitacién, que influyen desfavorablemente en

la forma de las particulas y en el tamafio de las parti-

culas en el curso posterior del vprocedimiento. Por el
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cardcter a modo de gel del blanco de Berlin, se necesi
taba para ello un grén volumen de la tinasy mucho tiem
po. (Kittel, Pigmente, 32 edicidn, 1960).

Contrariamente a ello se ha encontrado ahora,
que se puede obtener un azul de ferrocianuro con parti
culas muy regulares, casi esféricas y poco aglomeradas,
Yy por ello con propiedades de pigmento claramente mejo
radas, si los ferrocianuros, en forma de sus soluciones
acuosas, se introducen simulténeamente con la solucidn
de sal ferrosa en una carga de agua vreviamente dispues
ta, mezcldndose de forma Sptima durante la precipitacién,
y después de lo cual, el precipitado formado, la llama-
da pasta blanca, se envejece en el medio de reaccién,
directamente en presencia de las szles de reaccidn a
temperatura mds elevada y eventualmente bajo presién,
de modo conocido, y se transforma en azul de Berlin, o
de Prusia igualmente de modo conocido, por oxidacién
en medio dcido.

Como ferrocianuros se nueden emplear tanto
ferrocianuros de metales alcalinos, tales como ferrocia
nuro de potasioc o de sodio, como también ferrocianuro
de calcio. Ademds, se encontrdéd también que mezclas de
ferrocianuro de notasio y de sodio son muy avnropiadas
para la preparacién de azul de ferrocianuro, por el pro

cedimiento segin la invencidn. Se prefiere la mezcla



de partes igwales de ferrocianuro de scdio y de pota-
sio.

Como soluciones de ferrocianuro de calcio se
pueden emplear, incluso preferentemente, soluciones

5 que contienen ailin, procedente de la preparacidn, 1 mol
de cloruro de calcio por mol de ferroeianuro de calcio.

Puesto gue con el empleo de la dltima solueiédn
estén presentes en la pasta blanca, cantidades conside-
rablemente mayores de sales solubles la posibilidad de

10 poder prescindir de la eliminacidén de las sales solubles,
por el procedimiento segin la invencidn, es de especial
ventaja.

Como sales ferrosas se emplean sulfato ferro
so o cloruro ferroso, de preferencia el dWltimo, en for

15 ma de las llamadas soluciones de decapado.

. Las concentraciones de las soluciones de reac
¢ién son, para la sal de ferrocianuro de 100 - 400 g
por litro de solucidn y para la sal ferrosa de 60-400
g por litro de solucidn.

20 La cantidad de agua, que se dispone previa-
mente, debe ser mayor de 10% en peso de la cantidad de
pasta blanca formada. Es favorable que la cantidad de
agua dispuesta previamente sea de aproximadamente 20-40%
en peso, referido a la cantidad de pasta blanca.

25 Para la regulacidén del poder tintéreo se em—

plean, o bien las soluciones de sal de ferrocianuro o

20.12074 - 4 -
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bien las soluciones de hierro divalente en un pegue-
%o exceso sobre las cantidades equivalentes. Asi, se
pueden emplear 0,5-20 g de ferrocianuro, de preferen-
cia 7 g de ferrocianuro, referido a 1 litro de suspen
sién de vasta blanca, sobre las cantidades equivalen-~
tes, y de la misma manera 0,3 - 3g, de preferencia 0,6
g de ién hierro divalente, por litro de suspensién de
vasta blanca.

Como es sabido, un zzul de ferrocianuro muy
valioso cualitativamente tiene que contener una deter
minada cantidad de 4lcali, tal como potasio o amonio,

0 cilertas cantidades de estos dos metales alealinos,
En el caso del empleo de soluciones de ferrocianuro de
notasio, el metal alecalino estd contenido en la solu-
¢ién de ferrocianuro.

5i se emplean mezclas de ferrocianuro de po-
tasio y de sodio, se afiade una sal alcalina, de prefe-
rencia una sal de amonio, en la precipitacidn o después
de la vrecipitacién, perc antes del envejecimiento, pa-
ra me jorar las propiedades téenicas de tincidn de los
pigmentos. La cantidad de szl de amonio puede ser dig-
minuida sustancialmente frente z los procedimientos de
precipitacidén conocidos.

En este caso la cantidad principal de amonio,

es decir, 80-85% estd incorporada en la estructura de
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la pasta blanca. Por ello no pueden aparecer proble-
mas de aguas residuales.

Las cantidades de iones amonio, referidas a
un mol de iénferrocianuro, estdn entre 1/20 y 1/2 mo-
les, de preferencia entre 1/6 y 1/3 moles. Naturalmen
te fambién es posible aumentar la cantidad de iones amo
nio, pero son preferidas las cantidades mencionadas.

En el caso de emplearse ferrocianuro de so-
dio o ferrocianuro de calcio como materia prima, en
la precipitacidén de la pasta blanca se afiaden iones
potasio, o iones amonio, o ambos., Pero también es po-
sible afiadir estos compuestos alcalinos antes del en~
vejecimiento o durante el mismo.

La adicidén durante la precipitacidén de la
pasta blanca puede realizarse a la solucidn de sal de
hierro divalente.

En todo caso, la adicién de sal alcalina tie
ne gue ser regulada de forma que, en el caso Ge emplear
se ferrocianuro de calcio, no pueda tener lugar ningu-
na formacidn de ferrocianuro de potasio y calecio, difi
cilmente soluble.

Cuando se vparte de ferrocianuro de sodio o
de ferrocianuro de calcio en lugar de ferrocianuro de
potasio, la cantidad de potasio gue se afiade durante

el procedimiento segin la invencidn, es menor que la
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cantidad de potasio que estd contenida en el ferrocia
nuro de potasio.

Por consiguiente, el procedimiento segin la
invencidén ofrece la posibilidad de obtener, también
en estos casos, con menos sales poitdsicas gue hasta
ahora, un pligmento con propiedades significativamente
me joradas. As{ se emplean 1-3 moles de sal de potasio,
referido gl ferrocianuro de calcio o de sodio.

Los valores del pH de las soluciones de reac
c¢ién son para las soluciones de los ferrocianuros de
3,5 a 13, de preferenciaz, en el caso del ferrocianuro
de calecio, alrededor de 10, y por el contrario, en el
caso de los ferrociznuros de sodio y de potasio, asi
como en el de la sal mixta de ferrocianuro de sodio y
potasio, de aproximadamente 4,5. Los valores del pH de
las soluciones de sal de hierro divalente son 0,8 - 6,
a saber, de preferencia, en el caso de una precipita-
¢ién con ferrocianuro de calcio, de aproximadamente
1,0 - 1,5, ¥ en el caso de las precipitaciones con fe-
rrocianuros_de metales alcalinos, de aproximadamente
2,5-3.

La temperaztura en la nrecinitacidn es de 10
- 802C, de preferencia de 209C - 259C,

Los valores del pH de las soluciones de ferro

cianuro y de sal de hierro divalente tienen cue estar
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acomodados unos a otros para que antes, durante y des
pués de la reaccidn no tenga lugar ninguna precipita-
cién de hidrdéxido de hierro. Este no es tampoco el ca
so con los valores preferentes citados del pH.

Por geitacidn Sptima se entiende que los in-
gredientes de la reaccidn sean reunidos en la forma de

seada y ocue la intensidad de agitacidén no sea tan gran

de gue dé lugar a un deterioro del producto precipita-

do.

A continuacidén de la precipitacidn, la pas-
ta blanca (ferrocianuro de hierro divalente y de un
metal slecalino) se envejece por calentamiento, y el
blanco de Berlin se transforma en azul de Berlin (fe-
rrocianuro de hierro trivalente y de un metal alealino)
por oxidacidén por ejemplo, con, clorato de sodio o de
potasio o perdxido de hidrégeno, en medio dcido, y se
transforma posteriormente del modo conocido.

Como "precipitacién simulténea” se designa

1a confluencia de la solucién de sal ferrosa y de la

golucién de ferrocianuro en el agua dispuesta previa-
mente, indevendientemente de gue estas soluciones se
empleen sélo en cantidades equivalentes o en el ligero
exceso mencionado.

E1l tiempo de precipitacidén es el mismo que
con los procedimientos conocidos hasta dhora.

Las soluciones de sal de potasio o de amonio
a atiadir eventualmente ademds, puede ser afiadidas -co-~

mo se ha descrito anteriormente- después de la precipi-

-8 -
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tacidén, vero antes del envejecimiento, 3in embargo,
puede ser también conveniente afiadir la sal de inter-
cambio, es decir el idn potasio o el idn amonio, a la
solucién de sal ferrosa.

Bl mezelado a fondo tiene luear de modo co-
nocido en el caso de la preparacién del azul de Berlin,

El procedimiento puede ser llevado a cabo tan
to de modo continuo como de modo discontinuo,

El vprogreso técnico del procedimiento segin
la invencidn consiste en la posibilidad de prevnarar
azules de Berlin cualitativamente especialmente valiosos
y esencialmente mejorados frente a 1los productos comer-
ciales habituales, por un procedimiento simplificado reg
vecto al tamafio de los anaratos y respecto al tiempo ne-
cesario.

Los pigmentos azules tienen en la mezcla con
blanco una tonalidad de color muy pura, son de color
muy intenso y muestran, a causa de la estructura secun-
daria suelta y de la forma regular de las particulas,
una dispersabilidad mejorada y menor capacidad de reac—
¢ién con aglutinantes. A causa de la tonalidad de color
pura, estos pigmentos puedenreemplazar en cierta medida
a los azules de ftalocianina.

El procedimiento se ilustra mis detalladamen—

te c¢on ayuda de los siguientes ejemplos,

-9 -
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Ejemplo 1 :
En 2000 cm3 de agua dispuestos previamente, a una tem-
peratura de 202C, se introducen simultdneamente por
conducciones anulares que estdn provistas de perfora-
clones, con agitacidén, las siguientes soluciones, en
un tiempo de precipitacidén de 1 horay :
3500 cm3 de solucién de hexacianoferrato (divalente)
de potasio y sodio,
que contienen 435 g de Na41?e(CN)6J7.10 H,0
380 g de K4[?e(CN)6_7 . 3 HO
valor del pH 4,5 (regulado por adicién de
H2804 diluido)
temperatura 202C

5.000 ecm” de solucidén de sulfato ferroso,

que contienen 670 g de FeS0,. 7 H20

valor del pH 2,5

4

temperatura 202C.
Durante toda la precipitacidn estd presente el mismo
. T H,0

4 2
por litro de ferrocianuro de hierro divalente y de me-

exceso de sulfato ferroso, a saber 3 g de FeSO

tal alcalino. El exceso de sulfato ferroso se determinag
por valoracién de una muestra del producto filtrade con
KinO,, N/10.

A continuvaeidén, el ferrocianuro de hierro divalente y

de metal alcalino se envejece en el autoclave, con adi-

- 10 -
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cién de 20 g de sulfato de amonio (como sal o como 0~
lucibn), durante 1,5 horas a 1102C y 0,5 atmésferas
manométricas.

La oxidacién para formar ferrocianuro de hierro triva-
lente y de metal alealino (azul de ferrocianuro) se

3

realiza por adicién de 860 cm~ de 4cido clorhidrico
(concentracién 110 g/1 HC1l) y 44 g de clorato de sodio,

a una temperaturs de 659C,

Ejemplo 2 :

En 2000 cm3 de agua previamente dispuestos, con una tem
peratura de 202C, -se introducen simultdneamente por con
ducciones anulares, gue estdn provistas de perforacio-
nes, con agitacidn, las siguientes soluciones en un tiem
po de precipitacidén de 1 hora :

3

3500 cm” de solucidén de hexacianoferrato (divalente) de

potasio,
cue contienen T60 g de K¢(§e(CN)6JZ 3 Hy0
valor del pH 4,5 (regulado por adicién de
H2$04 diluido)
temperatura 2020

5000 cm3 de solucién de sulfato ferroso,

que contienen 670 g de FeSO4 o 7 H20
valor del pH 2,5

temperatura 202¢

- 1] -
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Durante toda la precipitacidén estd presente el mismo
exceso de sulfato ferroso, a saber 3 g de FeSO4 « T

H20 por litro de ferrocianuroc de hierro divalente y

de metal alcalino. El exceso de sulfato ferroso se de
termina por valoracidén de una nmuestra del producto fil
trado con KMn.O4 N 10,

A continuacidén el ferrocianuro de hierro divalente y

de metal alcalino se envejece en autoclave, con adicidn
de 20 g de sulfato de amonio (como sal o como solucién)
durante 1,5 horas a 1102 y 0,5 atmésferas manométricas.
La oxidacidén para formar ferrocianuroc de hierro triva-
lente y'de metal alecalino (azul de ferrocianuro) se rea

3

liza por adicidn de 860 ecm” de dcido clorhidrico (con-
centracidédn 110 g/1 HCl) ¥y 44 g de clorato de sodio a

unz temperatura de 658C,

Ejemvlo 3 :

En 2000 cm3 de agua dispuestos previamente, con una
temperatura de 209C, se introducen simulténeamente por
conducciones anulares, que estdn provistas de perfora-
ciones, con agitacidn, las siguientes soluciones en un
tiempo de precipitacidén de 1 hora:

5250 cm3 de solucidén de hexaciaﬁoferrato (divalente)
de potasio y sodio

que contienen 460 g de Na¢é§e(CN)6]. 10 H,0

- 12 -



400 g de K4[§e(cw)6_7. 38,0
valor del pH 8,0
temperatura 202C
5000 cm3
5 nue contienen 700 g de FeSO4. T H20
valor del pH 2,5

de solucién de sulfato ferroso,

temperatura 202G,
Durante todo el tiempo de precipitacidén estd presente
un exceso de iones [5&(0N)6_7 , a saber 7 g de KzNaz
10 - [Fe(CN)6;7 vor litro de ferrocianuro de hierro divalen

te y de metal alcalino.
3

A continuacién se afiaden 1500 cm~ de solucién de sulfa-
to ferroso (concentracidén 10 g/1 de FeSO4. 7H20; valor
del pH 2,5; temperatura 202C) y con ello se regula un

15 exceso de 3 g de FeSO4 o T H20 por litro de ferrocianu-
ro de hierro divalente y de metal alcsalino.

El envejecimiento y la oxidacién se realizsn como en el

ejemplo 1.

20 Ejemplo 4 :

En 2000 cm3 de agua dispuestos previamente, con una tem-
peratura de 209C, se introducen simultédneamente por con-
ducciones anulares, que estdn provistas de perforaciones,
con agitacidn, las siguientes soluciones en un tiempo de

25 precivitacidn de 1 hora :

20.12.74 - 13 -
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3240 cm3 de solucién de hexacianoferrato (divalente)

de calcio
que contienen 890 g de cazlfe(CN)6;7. 12
H20 L 275 g de Ca (¢l
valor del pE 10

2

temperatura 209¢¢
5000 cm3 de solucién de cloruro ferroso,
que contienen 730 g de FeCl

valor del pH 1,5

p + 4 Hy0

temperatura 202¢

Durante toda la precivitacién estd presente el mismo

-exceso de clorurc ferroso, a saber 2,5 g de F9012 .

4H20 por litro de ferrocianuro ferroso. El exceso de clo
ruro ferroso se determina por valoracién de una muestra
del producto filtrado con KMnO4 N/10.

A continuacién, el ferrocianuro ferroso se envejece du-
rante 1 hora a 969C con adicién de 390 g de KC1 (como
sal o como solucién), y con ello se transforma en ferro-
cianuro de hierro divalente y de metal alecalino.

La oxidacién para formar ferrocianuro de hierro triva-
lente y metal alealino (azul de ferrocianurq) se reali-

3

za por adicibén de 1140 cm” de dcido clorhidrico (concen=-
tracién 110 g/1) y 70 g de NaC‘lO3 a una temperatura de

659C.

-~ 14 -
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Ejemplo 5

En 2000 cm3 de agua dispuestos previamente, con una tem-
peratura de 202G, se intrdducen simul tdneamente por con-
ducciones anulares, que estdn provistas de perforaciones,
con agitacién, las siguientes soluciones en un tiempo de
precipitacién de 1 hora:
3240 cm3 de solucidén de hexacianoferrato (divalente) de
caleio

que contienen 890 g de Ca, [fe(cN)6J7. 12 Hy0

valor del pH 10

temperatura 202C
2800 cm3 de solucidén de cloruro ferrosp-cloruro de pota
sio

que contienen 420 g de F9012 v 4 H20

390 g de KC1

valor del pH 1,2

temperatura 202C
Durante toda la precipitacién estd presente el mismo
exceso de cloruro ferroso, & saber 2,5 g/l de FeCl,.
4H20 por litro de pasta blanca. El exceso de cloruro
ferroso se determina por valoracién de una muestra del
producto filtrado con KMnO, N/10.
El tratamiento posterior de la pasta blanca, el enveje
cimiento y la oxidacién para formar azul de Berlin, se

realizan como en el ejemplo 2.

-15 -
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Ejemplo 6 :
Como en el ejemplo 5, con envejecimiento bajo presidn

de 0,5 atmdsferas manométricas, a 1102C.

Ejemplo 7 @
Como en el ejemplo 5, con adicién de 260 g de KC1l en

lugar de 390 g de KCl a la solucién de precipitacidn
de FeClz.

Los pigmentos obtenidos segin los ejemplos, después de
la filtracién, del secado y de la molienda para formar
polvos de pigmento, se ensayaron segin los métodos indi
cados, Como comparacién sirvieron pigmentos azules, que
en cada caso son preparados a partir de las mismas solu
ciones de ferrocianuro, pero segin procedimientos cono-
cidos de precipitacién, es decir, no por precipitacién

simultanea.

Métodos de ensayo

12 Poder tintdreo en la mezcla con blanco :

Ensayo segin la norma DIN 53 204 Intensidad de
color relativa
Pigmento segin el ejemplo 1 : 105 %
Pigmento segin el ejemvlo 2 : 105 %
Pigmento segin el ejemplo 3 : 105 #

- 16 -



Pigmento segin el ejemplo 4 : 120 #
Pizmento segin el ejemplo 6 : 125 %
Pigmentos de comparacién segin un procedimiento cono
cido de vprecipitacidén :

3 Intensidad de color relativa 100%.

2) Dispersabilidad :

Ensayo segifin la norma DIN 53 239

Pigmento segin el
10 ejemplo 1 : 500 revoluciones

Pismento segin el Para una granulo-

sjemplo 2 : 500 revoluciones metria inferior a

] 5
Pigmento segin el B
ejemplo 3 : 500 revoluciones
15 Pigmentos de comparacidén con respecto a los ejemplos

1 -3 segin 1los procedimientos conocidos de precivpita-
cidn :
1000 - 1200 revoluciones; granulometria inferior a 5 u .

Pigmento segin el ejemplo 4; 200 revoluciones; granulo

20 metr{a inferior a 5 n
Pigmento segin el ejemplo 5; 400 revoluciones; cranulo
metria inferior a 5 n
Picmento segiin el ejemplo 6; 400 revoluciones; granulo
metria inferior a 5 p

25 Pismentos de comnaracidn con resvecto a los ejemplos

4-6 segin los procedimientos de precinitacién conoci-

dos :

20,12.74 - 17 -
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1200 revoluciones; granulometr{a de aproximadamente
10 p , es decir no se alcanza la finura de 5 p .

3) Comportamiento de reaccidn :

25 g de azul molido se empastan con resina aleidica con
aceite de linaza/aceite de linaza para barniz 1:1, de mo-
do gue la pasta se pueda dispersar bien en lg mezcladors
de tres rodillos. La distribucidn se comprueba con el Grin
démetro (medidor de trituracidn). A continuacidn se incor-
pors homogéneamente con agitacidén ademds la cantidad de la
mezcla antes mencionada, necesaria para que la pasta de en
sayo tensa la composicidn siguiente :

25 vpartes de azul

75 partes de resina alcfdica con aceite de linaza/acei

te de linaza para barniz 1:1

100
ILa viscosidad de la pasta se mide poco después de la tri-
turacidn, con el reoviscosimetro segin HSppler a 202C (con
termostato) . La segunda medicién se realiza, después de un
almacenamiento durante 24 horas, a 50°C en una estufa. la
magnitvd de la capacidad de reaccidn se expresa por el au-
mentc més o menos fuerte de la viscosidad.
Pigmento segin el ejemplo 3 :
Aumento de la viscosidad después de 24 horas, referido a
la primera medicidn : = 25 %,

Muestra de comparacién segin un oprocedimiento conocido de

- 18 -
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orecipitacidn :

Aumento de la viscosidad después de 24 horas, referido a

1a primera medicidn = 50 %.

4) El1 pigmento obtenido segin el ejemplo 3 se investigé -
ademds por microscopio electrdénico y con ello se hicieron
visibles las particulas primarias casi esféricas y la es-
tructura secundaria suelia, en comparacidén con un pigmen-
to que habfa sido preparado por un procedimiento conocido
de precipitacién, (véanse las reproducciones siguientes,

la primera de las cuales representa el azul obtenido se~

gin el ejemplo 3).

-19 -
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La presente solicitud gue corresponde a la
presentada en la Repiblica Federal Alemana, el 8 de
Noviembre de 1974, bajo el nimero P 24 53 014.l1, se

acoge a los beneficios del Articulo 51 del vigente Es-

5 tatuto sobre Propiedad Industrisl.
10 — REIVINDICACIONES -
15 Los puntos de invencidn propia y nueva que

se presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son
los que se recogen en las reivindicaciones siguientes:
18,- Procedimiento para la preparacién de azul
20 ferrociamirico por reaccién de soluciones-de ferrocianu-
ro c¢on una sal de hierro divalente y por envejecimiento
subsiguiente del precipitado a temperatura elevada y
eventualmente a presidén, asi como por oxidacién en medio
dcido, caracterizado porque las soluciones acuosas de

25 los ferrocianuros se introducen simultdneamente con la

20,12.74 - 22 -
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solucidn de sal ferrosa en una carga de agua dispues-
ta previamente, mezclindose en forma Sptima durante la
precinitacién, después de lo cual el precipitado forma-
do, la 1llamada v»asta blanca, se envejece de manera Cono
cida, en el medio de reaccidn directamente en nresencia
de las sales de reaccién, a temperatura elevada y even-
tualmente bajo presidén, y asimismo de modo conocido, se
transforma por oxidacidn en medio 4cido en azul de Ber-
1in o de Prusia.

2&,~ Procedimiento segin la reivindicacién 18,
caracterizado poroue como ferrocianuroc se emplea la sal
rixta de ferrocianuro de sodio y de potasio, a partes
iguales.,

28,~ Procedimiento segin las reivindicaciones
18 y 28, caracterizado porgue la cantidad de agua dis-
nuesta previamente es de 20 - 40 ¥ en peso, referido
a la suspensidén de pasta bianeca formada.

48,~ Procedimiento segin las reivindicaciones
18 - 38, caracterizado vorque los valores de pH de las
soluciones de ferrocianuro son de 3,5 - 13, y los de la
solucidn de =3l de hierro divalente de 0,8 - 6.

52,- Frocedimiento segin las reivindicacio-

nes 18-48, caracterizado porque la reaccidn se lleva a
cabo en presencia de una cantidad de sal de hierro di-
valente superior a la esteguiométrica, a saber de modo

tal cue, durante y después de la precivitacidn, estén
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presentes 0,3 - 3 g, de preferencia 0,6 g de iones fe-
rrosos vpor litro de pasta blanca.
68.+ Procedimiento segin las reivindicaciones
18 ~ 58, caracterizado porque la reaccidn se lleva a ca
bo en presencia de una cantidad de ferrocianuro superior
a la estequiométrica, a saber de modo tal gue, durante
y después de la precipitacidén estén presentes 0,25-20 g
de iones ferrocianuro en un litro de pasta blanca.
8,~ Procedimiento segin las reivindicaciones
8 . 62, caracterizado porque como soluciones de ferro-
cianuro de calcio se emplean las gue tienen un mol de
cloruro de calcio por mol de ferrocianuro de calcio,
88 .~ Procedimiento segin las reivindicaciones
18 - 78, caracterizado porque como soluciones de sal fe-
rrosa se emplean las llamadas soluciones de decapado.
98.~ Procedimiento segin las reivindicacionew
18 - 88, caracterizado porqﬁe durante o despuds de la
precivitacidén de la pasta blanca, se afiaden a la mezcla
de reaccién 1/20 - 1/2 moles de iones amonio, de prefe-
rencia 1/6 - 1/3 moles, referido a 1 mol de ién ferro-
¢cianuro. .
108.- Procedimiento segin las reivindicaciones
12 -~ 98, caracterizado porgque en el caso de la utiliza-
cién de ferrocianuros de calecio o de sodio, se emplean

1-3 moles de sal de potasio, referido a estos ferrocia-
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nuros,

118.~ Procedimiento segin las reivindicacio=
nes 12 - 109, caracterizado porgue a la solucidn de
2l de hierro divalente se afiaden 1-3 moles de sal de
potasio, referido a 1 mol de ferrocianuro de sodio o
de ferrocianuro de caleio.

122,~ Procedimiento segiin las reivindicacio-
nes 12 - 112, caracterizado porque la precipitacién se
realiza a 20 = 259C.

132.- PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE
AZUIL FERROCIANURICO.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en los dibujos gue se acompaiian
¥y pare log fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veintieinco hojas
escritas a mdaquina por una sola cara.

- Madrid,

P.A. 25 DIC. 197‘!
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