
PATENTE' DE INVENCION

Order le t te r  No. 1609.

.Esta invención se relaciona con un procedimiento para la  

recuperación de los''contenidos cianúricos y cloro del l ic o r

. madre efluente .que se presenta en. la'preparación de sa le s  

de.'metales alcalinos y aloalinotérreos.de dicloroisocianur

ra to s  o ácido dicloroisóóianúrico o ácido tricloro isocian ú
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E l ácícb dicloroisocianúrico,

cirmúrico y sa le s  de metal alcalino y alcalinotérreo del''.áci­

do diclcroisocianúrico , a s í come'¡lidratod, -complejos o ¡¡'ez- * 

c ía s de lo s anteriores, constituyen unas fuentes reconocidas'', 

de. cloro disponible én composiciones blanqueantes y d et er- p i 

gentes só lid as. El di'cloroisocianurato sódico y .e l  dioióro- 

isocianurato potásico constituyen lo s  compuestos más popula­

res entre lo s  a n t e r i o r e s - ' . ; ' , \

En la' Patente USA 3.035.056, se describe un método;' 

para preparar la s  citadas salea del isocianurato. ^ciórado./'.l;:'-p' 

Este procedimiento comprende, ilustrativarnente,. .hacer reac-.' " 

clonar cloro y un isocianurato de un metal alcalin o , .por ejem

pío sodio, potasio o mezclas de lo s mismos, en un medio ácuór 

so, a una temperatura de 0 a 60SC; siendo l a  .adición de lo s . 

reactantes prácticamente estequiomótri ca cñ una. forma de"rea­

lizac ió n  preferido, y verificándose l a  reacción a.un pU dé .
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6 -8 ,5 . El isocinnurato de mct.-PL alcalino  clorado, empleadoj 

se recupera como un sólido mojado con aguu.por medios conven- 

cionale-c, ta le s  como filt ra c ió n , decantación, centrifugación 

y sim ilares. Dicha potente sugiere e l desechar e l efluente de 

l ic o r  madre o, alternativíuncnte, someterlo "'aúna concentra-... 

ción en vacio para, separar una cantidad sustancial de-agua, c.on 

e l f in  de inducir la  precipitación de cantidades adicionales' 

de so les producto la s  cuales están disue") tá s  en el agua. El 

efluente restante, con su contenido en ácido cianúrico, c lo ro . 

activo y anión cloruro, se desecha a continuación, lo cual se 

traduce -no solo en un desperdicio evidente do dichos conteni­

dos sino que,, partí calarme.itc en lo que respecta til contenido 

en nitrógeno de dichos valores, se plantea un problema de
\
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contaminación. '

En l a  Patente USA No. 3.299.060, Je describe otro 

método que comprende l a  reacción de clero con unhidróxido de 

m etal.alcalino y ácido isocianúrico como una lechada en un 

medio acuoso, a un pH de 6 a 7' aproximadamente, y una tempera­

tura de 5 a 653C aproximadamente, pana formar el d lcloro iso- 

cianurato de metal, alcalino deseado. Este método comprende la  

recuperación de s a l  producto adicional por filtra c ió n  del 

efluente y"reciclo  de parte del efluente.que permanece como 

medio de reacción acuoso.

- - En la  Patente USA No. 2.9^9.360 se- describe otro" 

método para la  preparación de ácidos-cianúricos clorados, que 

comprende, en una primera etapa, hacer reaccionar ácido cianú­

r ic o , un á lc a li  acuoso y una corriente de clore a un pU entre.

5 y 9 y extraer de*'la-primera etapa uña porción "de.la  mezcla 

de reacción para introducirla en una segunda etapa en la  cual 

se mantiene un'pU de 1,5 a 3,5. los,productos ácido dlcloro- 

cianúrico y ácido tricloroctanúrico ,.deseados, son recuperados 

de la, segunda etapa. Sin embargo, e l pH alcanzado por este 

proceso, utilizando cloro solam ente,.es.in suficien te para l l e ­

var a.cabo la  recuperación de cantidades s ig n ific a tiv a s  de 

conteAdo en ácido' cianúrico que permanece en l a  mezcla de 

reacción.. -

; ' Por otra parte, en la  Patente USA 3.501.468, se su­

giere -la clonación de ácido _-i anú rico y mta mezcla de hidróxi- 

do sódico e hidróxidÓ.po'lió.í.i3.oo para formar.compuostoa comple­

jo s  de clorolsocianurato, talescom o'/(m onotrioioro)tetra-(m o- 

nopptasiodicloro)/peT)taisoc3 f'!ñurato y  (monótríblóro) (monopo- 

ta sio -d ic lo ro )diiaooianurato. ' * ...

.Se .h a descubierto que re su lta  posible recuperar el



contenido cianúrico, a s i como e l contenido, en clofo -activo, 

del l ic o r  madr e r p  s i  dual .resultante áe l a  producción de'.sales, 

de metales alcalin os y a lca lin o ! érreo3 d e . ácido', -is o cianúrico'' 

clorado, y ácido dicloroisocianárico y ácido tricloro !socian ú­

rico  , a s i  como complejos, hidratos o méselas, de .los mismos, 

obtenido por cloración de ácido isocianúrico o sus correspoñr-'.

d ientes isocianuratos de metales 'a3.calinos .y alcáíihotérreos; - 

efectuándose la  recuperación por reacción del ácido isocianúri. 

cq clorado presente; en l a  solución del .qfÍqqnte/ábu;oáó.ijq(^íti^L^ 

ácido, mineral fu e r te / para convertir el-, cbát&ni3dieñ/ác3í^^^-' 

. isocianúrico  clorado en contenido en ácido.cianúrico/.y  pá¿^? ' 

. separar de la  solución e l cloro disponible., lo s ..contení dos éii- 

ácido cianúrico, que son monos.solubles que*el.correspondiente 

ácido dicloroisocianúrico, sus srú.es o ácido tricloróisocianú- 

rico  .en l a  solución sa lin a  que constituye el, efluente, preci-4. 

pitan: de l a  solución y se recuperan por . técnicas , conyenciqná/ 

le s ,., t a l  como f i lt ra c ió n . El cloro gaseoso .resultante, de' la-',*-̂ . 

reacción anteribr ,se. -Recupera taínbién poi procédimiéútos.'-nor^.j 

- males'bien conocidos -para lo s expertos en la.' técnlcá.-.h"-. -'.tí

.- En el-'proceso de producciór. de -ácido .diolórolso-' '/';

cianúrico*, ácido t'ricloroisocianúricó o la ' áál de metaj.' álca-' 

lino .o alcalinotérreo de] ácido, dicloroisocianúrico,'itaslipomo;.' 

h id ra to s, complejos-'o. mezclas de. los. an teriores, -poi'-cloráCióA 

de la. sal. correspondiente o mezclas, de* saíeá. 'e í̂-un-'medio 'de^-^. 

reacción acuoso, mantenido a un pH dé 2,.a..8/5 .aproximadajaénte'// 

y. una temperatura de. 5. a 1009C aproximádajne.nte-?' se 'p rec ip ita // 

e l  ácido isocianúrico .'.clorado o su sa l,: .'en'forma'- de ,.ñn c r is t a l

- de l a  mezcla- de reacción. El ] icor madre efluente restante se. - 

-puede poner en contacto, en una etapa adicional?,; y''segán l'a..'.. 

invención,, con-un. ácido mineral fuerte para'inducir ,un,pH.del;



orden de 0,5 a 0,8 aproximadamente .en el- l ic o r  madre y lle v a r  

a  cabo la  separación^ del mismo, del contenido en ácido cianú­

rico s Lareacción  más prominente en Ssta  e.tapa, consiste en 

la.conversión dei ácido di cloroi'oo cianúrico' a l  ácido cianúrico, 

e l  cu al'se  precip ita del lic o r  madre, dentro de la  gama pH an­

te r io r , con la. consecuente conversión del cloro..disponible a 

cioro gaseoso, que puede volverse a.in troducir.en  e l proceso 

. de producción del producto isocianurato clorado deseado.

El proceso de cloración puede producir un lic o r  

madre que contiene, por ejemplo, cualquiera de -los sigu í en-'..-"; 

-tes '.compuestos:- ácido. tric io ro isocian ú rico ,. ácido, d icloro iso- 

.'Cianúrioo,.dicloroisó'cianurato potásico, dicloroisocianurato 

sódico./ El-proceso de esta  invención recupera lo s  contenidos 

cianúricos de cualquier l ic o r  madre de dorador que contenga . 

Cl*'..y OCl'*óHOqi. ' . * . -

t  . * El término "sa le s  de metal alcalin o" talry . comosé. 

emplea én esta  invención, intenta.abarcar no solo a la s  sa le s  

de sodio y potasio d e .lo s ácidos especificados sino también, . .  

y 'con .fines ilu stra tiv o s,, a las. sales-de l i t i o  y cesio . El. 

término "sa le s  de metales á l c alino tém eos" .intenta in clu ir,, 

análogamente, 3entrp.de su alcance, por ejemplo, la s  sa le s  de 

bario/.¡magnesio, y .calcio de los. ácidos pw ticu iares indica­

dos. ' ' " ' .

'-Los ácidos ínorgiinicos, caracterizados generalmente 

como ácidos minerales fuertes¡¡ empleados cn̂  l a  invención, 

son lo s  ácidos.inorgánicos que tienen í^ a  constante de diso­

ciación^ superior a la-constante del/ácido acético.

j Estos ácidos'm inerales incluyen ácido su lfúrico ,,

ácido n ítr ico , ácido clorbídrico. y, s i  bien es.menos preferido-

ácido -fosfórico;. Los más. deseables son.".el ácido; clorhídrico y
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e l ácido su lfúrico .

. S i bien no se pretende adaptarse a nlngána ieorlá-qh'-- ' /

en particu lar, por la  cual se consiguen lo s objetivos ...de iá ; ' :. *. 

invención, se cree que la  función del Acido mineral, sobre el. -. 

l ic o r  residu al, puede explicarse por la s  siguientes, serie s de.'. '-.-.i 

ecuaciones, en'laó cuales el ácido dicloroisocianúrico='se" 

abrevia como DCUAy el Acido cianúrico como CA: ' ,

1 (a) DCOA + 211g0 CA + 2H0.C1 ' . ' . ' ' . I , -

í  (b) ' 2H0C1 ^'2H+ '+ 2C1** —4 ^ 2 ° '+  M lg ' ;  . '- 'I; - .

Por lo  tanto, la  reacción global se puede expresar'".: 

del siguiente.B.odo:. f

. (2) "DCCA -t- 2H'** + 2C1"------ ^CA + 201g ' ' ' '  ̂ -

Normalmente,' e l ión C1 está  presente como resultado 

dé l a  reacción, de. cloración anterior, pudiéndose realzar sú 

concentración, s i  se desea, mediartte HC1, NaCl u otras fuentes, 

de ión Cl. En e l caso de que no esté présente ningún ión Cl, 

é ste  se puede añadir a l  l ic o r  madre. < *

Con la s  observaciones adecuadas en la s  ecuaciones 

an teriores, e l equilibrio  se ap lica  ad Acidó tricloroioocianú- 

r ico . "  . .

Según esta  teo ría  o principio, la. adición de: Acido 

clorhídrico, empleado de modo ilu stra tiv o  en la s  ecuaciones 

an teriores, induce a la  formación de cloro como resultado de 

.la  reacción 'del ácido clorhídrico con e l ácido hlpoclóroso. . 

existen te en equilibrio en l a  ecuación l ( a ) .  La separación de 

este  cloro conduce hacia la  dereclia. e l equilibrio de cada.úna 

de la s  ecuaciones anteriores,, con 3a formación resultante de . " ' 

concentraciones incrementadas de ácido cianúrico en la . ecua- - 

cíón l(a )  a s i como de cloro gaseoso adicional en la  ecuación



f(b ) , y una reacción g lobal, como se indica anteriormente,

' en l a  ecuación (2).

--A3.  objeto de asegurar una precipitación  del Acjdo 

cianúrico dél efluente, es más deseable que -el pH se manten­

ga.dentro de la  gama de 0,5 a 0,8 aproximadamente. El ácido 

Cianúrico a s i  producido m anifiesta una solubilidad inferior, a 

l a  dél 'ácido dioloroisocianúrico y se separará de la. solución 

a 'la s  concentraciones que normalmente alcanza e l ácido cianú­

rico., la s .  cuales son del' orden-dO:. 0,3 a '2'% en. peso-en el l i ­

cor.madre anterior, y.bajo la s  otras condiciones operativas 

que se. alcanzan en el reactor;-* especialmente, lá:.concentración.

- de'; cloruroa!de metal alcalino o alcalinoté^reo, o-.-mejzolaB=*-de;á'-' 

lo s  mismos,-presentes en el medio acuoso del.'efluente, normal'—, 

mente de 6 a 10 % en pesó," aproximad,-entente, del eflúente to ta l,  

y a'una temperatura que. o sc ila  entre 5 y lOOSC .aproxirtndamente 

y normalmente alrededor. de lo s  25SC. -

E l mantenimiento del pH dentro de lo s  parámetros de

0,5  a.O ,8 proporciona una relación aproximada de 2 a 4 de 

equival! ei'tes de' ácido -mineral por mol de ácido cianúrico. A . 

-un* pH ."inferior a 0 ,5 , -el -proceso consume cantidades innccesa- 

r ja s  de ácido; a pH superior a 0 ,8 , .la reacción 'es len ta;

pero l a  gama pH de 0 ,2 .a  1,2 es operativa. .

. . .  * El proceso de recuperación.se efectúa en úh rec i-

píente de reacción cerrado ,.a  una presión que no es estrecha-, 

menté".'crítica y que, por e jémplo,. puede'¿ser/.atmosféri.ca, redu­

cida n. l a  presión resultante de un pulverizador, de aire en ' e l .. 

recip iente de reacción durante l a  reacción de.recuperación,.

- „ .. . . . .  Por, lo  tanto, s i  bien no,'constituye un factor oriticc 

pora, é l  --resu ltado. apetecido,, se ha encontrado p referib le-e l 

empleo'.de. úna presión.redúcida, por ejemplo-de una presión tan
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poqueña corno 0,049217 bg/cm^ at'Sflnton.

Se puede 11 ova* s. catjo tma operación tliscoatiuna o ! 

continua, siempre y cuando se consiga un tiempo de residencia 

e ficaz  para la.reacción  del ácido mineúal y e l efluente, de 

por lo  menos 0 ,2  horas y preferiblemente*de no más de 2 horas, 

en un solo reactor, o en combinación con un recipiente de re­

cogida del producto. No se aconseja .úna larga  retención ya 

que representa un retraso  del procesado; por lo tanto, se 

desea e l periodo más corto en ei cual se pueda completar l a  . 

reacción. . . ' "

El ácido cianúrico precipitado en e l reactor o, s i  * 

se desea, en un recipiente separado de recuperación del pro-, 

ducto, se separa en forma de una lechada que se conduce a.un 

recip iente de separación só lido-liquido, por ejemplo un f i l -  *.

t r o , centrifuga, o sim ilar en donde el ácido cianúrico-se- . 

recupera en forma c r is ta lin a . ' * ' '

Así, una vez que ha tenido lugar la  Reacción de 

recuperación con e l ácido minora], o se há completado de o t r o ' . - 

modo, y habiéndose mantenido e l pH del recipiente dé rcac- ' „

ción entre 0,5 y 0,8 durante un periodo de'0,2- ó, si* se desea,

0,5 a 2 horas, se puede recuperar lo s contenidos en ácido 

cianúrico sólido por f i ltra c ió n  del efluente del reactor. El ' *'

cloro gaseoso es también separado y e l fillp ad o , del cual, se 

ha separado el contenido en ácido cianúrico^ y cloro, puede 

desech arse .. <

Se ha encontrado que la  gama de recuperación de 

ácido cianúrico se real.za. materialmente mediante e i empleo 

de energía u ltrasónica dentro del recipiente de reacción du-. 

rante el periodo en el cual .e stá  presente e¡l ácido mineral* 

en el mismo. A* pesar de que no se Intenta lim itarse a* ninguna



te o r ía  de operación en particu lar, parece ser que éste rea l-  

zamiento del proceso de recuperación según-la invención, re­

su lta  de la, aceleración cu la  separación. dé .gas cloro do la  

mezcla do reacción a la  cual so lia, aüadidó el Acido mineral 

con la  consecuente formación de Acido cianúrico. El incremen­

to en la  velocidad de desprendimiento de cloro molecular ga­

seoso puede atribu irse  a su vez, segúh é sta  teo ría , a l a  ca- 

v itac ión  en l a  superficie de lo s c r is ta le s  .-del. ácido, iro c ia -  

núrico clorado presente en la s  mezclas de producto de reacción 

La in stalación  empleada para efectuar la . vibración ult.rasó- * 

n ica  consiste en cualquier aparato ultrasónico in d u stria l con- 

vencional, o, en cualquier caso, en un aparato que sea capaz' 

de producir cavitación y'uu elevado nivel, de turbulencia y 

, esfuerzo constante. Norm simiente, dicho'aparato es funcional. ' 

en su aplicación a lechadas a sí -como a soluciones. Puede d is­

ponerse de capacidades dé hasta 302,4 l i t r o s  por minuto.

. Los siguientes ejemplos ilu stran  =a.djcipnalmcnte es­

t a  invención. Bn. lo s  ejemplos todas l a s  parteo y porcentajes 

son en peso, amenos que se especifique lo .c o n tra r io .- 

EJ IMPLO 1

Este ejemplo ilu s tr a  l a  recuperación de Acido cianú­

rico  .según l a  invención, . '

A. un reactor, y ¡tuna velocidad establecida de 

39 cc/óninuto, se alimentan 3 kg de solución madre de Acido 

dicloroisocianúrico, preparado sintéticamente, cuya mezcla 

s in té tic a  re su lta  normalmente de l a  reacción, en una solución 

acuosa,* a pH 2-3 ,5 , de .cantidades súotdnci.almehte esfequio- . 

métricas.de cloro e isocianurato.disódico y-;que tiene el 

sigu ien te anál.isisí f  ' -
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A n álisis

2,3 % (ó 69 ,'jr;.m)os) ácido dicloroisociánúríco' \  ̂

10,0 % (ó 300 gramos) NaCl "* ' '

87,7-% (6 2.P31 gramos) IL,0 ' ' * ' -

El reactor consiste en un calderin de reacción de 

1.000 cc., sellado para su operación a presión reducida. * EÍ-f-' 

volumen de trabajo es de 550 cc aproximadamente.* iFhra agitar.*; - 

e l  contenido dei reactor :=c utilría;) un agitador magnético*.

En ésto ejemplo, tanto e l reactor como e l recipiente recolec­

tor de producto (a l cual se transfieren  lo s reactantes una.ves 

terminada l a  adición de lo s reactuntes) se*mantienen ¡a pie-;.''.-, 

sión reducida. Sin -embargo, la. agitación  no tuvo^lugár en él,-:* 

recip ien te recolector de producto.. . - .*f  *',*\,—í ' J ' $3^

como sigue:

Las condiciones operativas se' ' indican
..í * - * i *

T A B LA

Temperaturas,;SC,

PH ' .
Tiempo de residencia, min. 

Presión, kg/cm^.absolutos

Reactor

?6 '

0,.6
14

0,435922

.=-Re cipienf e' recoléd 
'̂ '_.tor de producto.--..;'.̂ '

. 25; ,  . t d '  
0,6* -* i '

-  w
' 0,274209 .. .

La relación  molar de HC1 ^apléado,'a**ác,idó*' *% añáid)-^*''' 

co alimentado a l reactor, re su lta  ser.- de[3 ,*85-*! íen i a  tteoriá*'.)^-.. 

es de 2 ,0 ) . La cantidad de ácido cianúrico.-'aedp,-':*p$ro."'áih.r-;...-iy 

la v a r , recuperado, es de 29 g, dando por nñ¡¡^i'aiM*98,'4i%/#e ¿

ácido , cianúrico y teniendo un contertido'.'en',cloro 'disponible 

de -1,5 %. Fstp.representa una recuperación,'.del 6*3 El 

f i lt r a d o  (3.000 g) da por a t ¡á lis is  0,5 % de. áci'do/cianúrico'ir ' 

y 0,028 % de cloro disponible. Por lo  tanto; .el 33,3 %,'.del



contenido en ácido-cianúrico.estaba.en el f i ltra d o . La e fica­

c ia  del procero se puede incrementar'utilizando un tiempo de - 

residencia mayor. !

' kiEMPLO 2 '-

Este ejemplo ilu stra , l a  recuperación de -ácido cianú­

rico  de un modo sim iiar al descrito * en -'el. e jem p lo !, pero ba­

jo condiciones de temperatura-y'presión ligeram ente.d istin tas.

En éste ejemplo, la* cantidad,- velocidad de alimen­

tación y composición del lic o r  madre que contiene ácido d i- 

cloroisocianúrico, son iguales a la s  d escrita s en e l ejemplo 1. 

Las condiciones operativas se indican en l a  tab la  I I ,  como 

sigue: -

T A B L A  11

Temperatura, 9C

pH' -,  . /
Tiempo de residencia, min.

Reactor

26
'  0,62  - 

14

Recipiente recolectoi' 
d e producto.

Presión kg/cmr absolutos 0,147651

12
- 0,62  
56 

0,1476!;

La relación molar de ácido clorhídrico a. ácido 

cianúrico resu lta  ser de 3,2 (teoría,, 2^0). Después de l a  . 

ac id ificac ión  en la s  condiciones- anteriormente dadas, e l ác i­

do cianúrico precipitado se f i l t r a  y  se seca. E s te p re c ip i- , 

tad o 'se  re g istra  en la  tab la  I I I  Indicada a continuación. El 

f iltra d o  fue analizado dando: e l sigu ien te-an álisis:. 0,5< % de. 

ácido cianúrico y 0,07 % de cloro d ispon ib le. '
. ' * T A B L A  I II  -, -

.'Peso, gramos . -
% CÂ .'
Peso de CÂ  en só lid os, gramos 
% de cloro-promedio -
^ácido cianúrico '

26,3 
99,6 
26 ,2  
' . i ,  8



10.

í 5

20,;

-  1 2 -

E1 contenido en ácido cianúrico restante^peñínane-,. 

ció en el f i lt ra d o . No se descompuso nada de ácido cianúrico;

. .. EJEMPLO 3 . ^

Este ejemplo i lu s tr a  l a  recuperación* dél ácido . 

cianúrico según l á  invención, ,a  una 'presión_guÁ,oácíi.Í¿ 

l a s  presiones empleadas en lo s  ejemplos*-1 y 2.

En éste ejemplo, se u t i l iz a  .lá mismá. can*tid*a,d '̂ 

velocidad de alimentación y composición del*'licór^.madc'e.-qúéj 

contiene ácido dicloroisocinnúrico, .que eñ.**él 'áj'áñplo; 

reactor es también -el; mismo que el u tiliza d o ..en*;e l e jet'tplo.-i^.' 

excepto, que en éste caso, oí experimento, se. efeotúa .bájo'.diast 

condiciones que aparecen en la  tab la  IV las.'-cuaie$ "solo 

ri.an materialmente de la s  empleadas en e l éjén^Io* *'Í ',;eü ía e ^ 'i^  

.presiones y temperaturas .u tilizad as en eÍ.ré:actorJy*.'recipiehr..'/ 

te  recolector de.producto. . _ -*'*;.. ;*.-.:.* *: -yva.'

T A B L A ' IV '.

Reactor
Recipiente rócdléc.toif 

. de. producto r* bl* *.-.

Temperatura, VC. * . - 28 10... - ' *-'

pH. .' . . ' ' 0,65 . ,  0^65

Tiempo de residencia, min, 14 56.-

Presión, kg/cm? absolutos .1,033557 '-.:.** .%Ó33557rb-**.?!'::

-La relación  molar de [JC1 usado 'a.-ácido'.;ci^^úricjd? J.;̂ .*. 

alimentado, r e su lta ,se r  dé 2)49 (en l a  teO riá .eáydé ¡2)0) /.^

La. cantidad de; ácido cianúricó seco, pero.

-.do*, es de. 23,9Jg que por a n á lis is  da 95;% de ácidq pianóri-covr 

y 4)3 % de cloro disponible. Esto representó.-uña recúpe^áci^^ 

de 50,5 %. EÍ contenido en ácido cianúrico ;nq recuperádO'-ác''.'^.'* 

perdió * cómo ácido cianúrico soluble en ¡e l f i l t r a d o .' q¡.í*J. -r .*'.*t,-.
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EJEMPLO 4

- . * . Este ejemplo I lu stra .-3.a.-.práctica-.de la  invención 

'... reemplazando el ácido clorlddrlco concentrado, de lo s  ejemplos 

anteriores con ácido sulfúrico concentrado.

En este ejemplo, se empleó l a  misma.cantidad, velo­

cidad de alimentación y composición del l ic o r  madre qúe con­

tiene ácido dicloroisocianúrico, síntetictmtente prepar,'¡.do, 

que on ol ejemplo 1. El reactor es también el mismo que el 

descrito  anteriormente. El ácido clorhídrico fue reemplazado 

por ácido sulfúrico concentrado (96

, ' Las condiciones operativas /empleadas aparecen en la- 

Tabla'Y: . - - . ; . . . .  .. . ' - '

. -  13 -

T A B L A

Reactor' '' . 'Recipi.ente reco lec to r  "- de producto d
. Temperatura, se ' . 26 ...r. * ' . . 2 6  " - -

pH--'.'  ̂ - p 0,65. - t .' 0,Ó5 '''l '''''}iird i-

-Tiempó'. de'residencia, min. 14 . . - ' .56

Presión, kg/&^ absolutos 0,0541387 0,0541387

La-relación molar de ácido sulfúrico concentrado a .

'.contenido en ácido cianúrico re su lta  ser de-.1-,7 (en. l a  teo ría

es de i-,0 )  ̂ La cantidad de ácido cianúrico .sin  layar, pero - -

seco ,' - recup.erado , es de 30,-8. g que por-'análisis da 97,8 % de .

ácido cianúrico y' su s a l  sódicai. Esto representa-uña* recupe-

-ración! i p i c i a í ,de..67 El contenido en ácido cianúrico no re--'-'

- o.uperado - se perdió domo - ácido" cianúrico,";SOlublé'f:en;:'eí.- f i  itra lp  ... .

do. . . . ' ' . - .".  ̂ l-' ..'','' .

' . *  . -EJmPLO 5 '' -vi. '1 j

. . ..ri lE ste e.jemplo. .ilustra* la;'práctioa'-lie--lá. iñveúólón-'-ip-*' .**-'

copporando una;compoolcíón'dá;lic o r  ¡ madre ..que'- c'oñ^ienc 'dicloro- i;.'
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i  so cianurato potásico y c] oruro potásico . * ^ - ,

-En este.éjem plo, l a  cantidad do lico r  smádrCuronto-/. 

Atiendo '!'¡ cloro :i ¡.'tocinud.i.-j en ül ntoírícatiorttai .prop:#fVló , ' -poro/.' 

t íp ic o , es igual a la . u tilizad a  en el ejemplo 1 * Asimismo, 

e l  equipo .u tilizado es también igu al. E l ''lipor.miadre"sintóti^/ 

co d ifie re  del u tilizado  en el- ejemplo 1, sin  .embargo., yalqué. 

tien e la. siguiente composición: - '-.-/l'...

Dicloroisocianurato potásico ; 2^74* % ó .82/32 gramos .

-Cloruro, potásico*. --- . -] 11 ,'93 ,.0^357í9...^smóa-j

Acido clorhídrico 1,14 % 0-34/2. .gramos*
' a una concentración de -

.Agua ' 84,19 %.ó12525,7 granos

Le..mezcla anterior e s . típ ica ' de.;áquelia^<qu^' r é á i l^  /  

t a r í a  s i  l a  cloración para producir ácidoldicToroisócianúricpt 

-se efectuara .con una alimentación conteniendo--Md^xi&'-.pó.t'ár;!.. 

, sico  en lugar; dé M .^óxido sódico. La reácCión molar; de *-^ 

lid o  .potásico 'a ácido cianúrico es de 2 *ú.*1 '!ré s^ c t^ á m é n ^ e ^  

La composición de lic o r  madre anterior síe''tT^á^on.;-áci%n 

. clort.idrico éií una relación  molar de este ácido 'á /ácidp c i^ ú -  

rico  de 3,.51 a 1 respectivamente (en la-*t.eoria *;e8/de'/'*2-'a-.-tlp%'. 

respectivamente). La velocidad de alitñentación ai.recipiénté;'-' 

reactor de l a  composición de lic o r  madre* -fue.*dé.-'lt)2'-'^vpp^.'^l 

minuto. En l a  Tabla YI.aparecen la s  con ^dión eó/(^évativap^^

Temperatura*,' SC 

P.H '

Tabla VI 

Reactor

19 '

* 0,5 '

Tiempo de residencia,,m in. 5,4

Recipiente recolector 
d e - produ cto 1 ' t i
. . . ' . . '.

30
Presión, kg/cm - absolutos 0 ,0541387' - --r: -J; 33?



La cantidad'de ácido, cianúrico seco, recuperado., es 

de .1,9 g que, por. a n á lis is , ofrece un contenido de .98,6 % de 

ácido cianúrico. Esto -representa una'recuperación del 41,5 %.

El contenido "en ó,cido. cianúrico no ".recuperado se * perdió como 

ácido cianúrico soluble, en 'el filtrado '.

' EJEMPLO 6 -

Este ejemplo i lu s tr a  la  u tilizac ió n  de energía u ltra ­

sónica como" un -auxiliar para el tratamiento de una alimenta-".' 

ción. de. l ic o r  residual de ácido r.'lisooianúrico sintéticamente 

/preparado, .'pero por otra parte típ ico ,, oon un ácido mineral ' 

fuerte según la"invención. - :

Se. preparó una solución .de .una.corriente, residual-de " 

ácido dicloroisocianúrico sin té tico , típ ico  tanto-en compo-t 

sición . como. porcentajes' de. componentes, 'tpniendo'la siguien­

te'. constitución:- - , ,. , .

Acido dicloroisocianúrico 6,9 gran/os (2,3 %)

NaCl"' . - . . .  30,0 gramos (10 %)

HOH - ' . : . ' 263,1 gramos (87,7 %)

Esta solución fue dividida entonces en 4 porciones 

aproximadamente igu ales, dos de la s  cuales se trataron con ác i­

do sulfúrico, concentrado hasta, alcanzar un pH de 0 ,5 . Similarmen ­

t e ,  la s . dos porciones restantes se .trataron con-ácido clorhl- 

dricobasta alcanzar un pH de 0 ,5 . Una de la s  porción-s tr a ta ­

das con ácido sulfúrico y  o tra .de la s  ^porciones, tratadas con 

ácido clorhídrico, se colocaron entonces.en un Bransonic U ltra- 

sonic. Cleaner. de .100 w attios, dúratit.e 4. minutos. Lás .cuatro 

muestras fueron f i lt ra d a s  entonces y analizado e l  filtra d o  .con. 

respecto a l ácido cian.úrico;di.suelto. E l periodo to ta l.d e  tiem­

po antes de proceder a la - f i lt ra c ió n  de cada, una de la s  mues­

tra s ,, fue in ferio r a í hora.. T.odas - la s ' soluciones se mantuvie-
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ron a temperaturas ambiente. . . yí' p .- '

Ért'Iá si guian Lo - 'TaM tí- V II oe m n e a tr m r ló ;^

; dos evaluados en Cada-caso.

' ' T A- BLA VII. '-'/'"-r ; . í

5^. ' - Tratamiento de. la. . 
- .muestra "i.% CA^/én solución.;.-/:'

Exp. Acido

Con o sin  
"energía 
u lt r a ­
sónica

Después.- 
. del. tra" 

- *: ' - tamien- 
Originalménte' to  des-.

* -. - - . ; e n ro

10
1 _

. 2

H2S'04 concentrado^ 

' HgSÔ . concentrado^

- * sin  

con
(4 minutos)

' '.'' " l ,5 p , -.1 ,28  ' 

0,^28..

3 HC1 concentrado^ s:i n

4 H01 concentrado^ ' con . 
(4 minutos)

o , w

15
. 35 Acido-cianúrico y su sa l  sódica ' . i.'-p

^^Muestra f is tra d a  a través de..un embudo Iporoáéip'.-.^'-rj- 

A p a r t ir  de lo s resultados de-pesté*- ejemplo!'

. podrá .observarse qué la s  vibraciones ulti^6ní'cás.^^ÍÍc'br-;.^p 

das a la  corriente residual - tratada coh ..ácido'y-!,^$*&Íér'an7áp^áá. 

dablemente l a  velocidad de recuperación dé ácido ciáriúricé- 

de dichas corrientes. * . '- . -'/.. .. - ' 'i.

' ' ' - ' N O T A

D escrita suficientemente lanatúraleza.d 'el;invéú;to, 

a s i  como l a  manera de .realizarse en l a  práctica, debe hacer-;

. se -constar que la s  disposiciones anteriormeiífe iiñdicádás *soU,' 

. .susceptibles de.modificaciones de detalle. !

" teren  su principio, fundamental. También- J^tcéñéó^^í '̂.JóM.é;*^* 

e l  invento corresponde a una .so lic itu d  dé-p.atéñte ^presedtáda:. 

en Norteamérica . con el. ns 443 .-113 de 15. dé ' f  ebrérOl dé -'1  ̂97.4.;.'.

acogiéndose por lo  tanto, a lo s  benefioióépcíue ,&oúcédén^
" . .. . - ... P * ' . . .

( ,



Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye 

la . esencia del referido invento por lo que se so lic ite . Patén­

t e l e  Invención por 20 años en España; sobre: PROCEDIMIENTO 

PARA RECUPERAR.ACIDO CIANURICO DEL LICOR MADRE PROCEDENTE DE

CLORADORES; caracterizándose por lo  siguiente:

1 .-  Procedimiento para recuperar ácido cianúrico 

del l ic o r  madre procedente de cloradores, en donde se pone 

en contacto un ácido mineral fuerhe con un lic o r  madre acuo­

so resultante de la  clonación de ó.cido isocianúrico o ra le s 

del mismo seleccionadas entre isoci.anura.tos de metales a l­

calin os y metales aleadinotcrrcos, y complejos y mezclas de 

loa anteriores, en un m.edio'acuoso'mantenido a un pH de 2 

a 8,5 y del cual se ha separado el producto isocianurato 

clorado resultante eñ form a-cristalino;.caracterizado' porque 

comprende añadir.ácido-mineral 'fuerte en cantidades - su ficien ­

te s  para inducir un pH de 0,2.. a 1,2 en dicho lic o r  madre, 

con lo ..cual el. contenido en ácido isocianúrico clorado so­

luble se convierte au n  contenido en ácido cianúrico, y pa­

r a  separar e l cloro disponible de l a  solución y para formar 

juna lechada que contiene, como un sólido én l a  misma, ácido 

cianúrico.precipitado de la  solución en dicho lic o r  madre, 

efectuándose di cha. operación a una temperatura del orden 

de''5. a'ip03C .durante un periodo de por ló  menos 0,2 horas.

. 2 .-  Procedimiento segúri ^la, reivindicación 1, 'ca— * . ' . 

racterizado porque e l ácido cianúrico presente en dicha 

lechada se separa del contacto con dicho lic o r  madre, 

r . . .  3 .-  Procedimiento según-.la-.'yeiy:!nd'icaci'dn. 1, cu-

racterizado porquería sa l  el orada de ácido j socianúrlco es

su -sal* pódica.

4 Rrocédimientío según 1$ .'reivindicación 1, carac-
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terizado  porque l a  sa l clorada del ácido isocianúrico c-H '/ '*- 

s a l  potásica . - " *.

5 . -  Procedimiento según. lá  reivindicación 1,- carác- _

terizado porque la  sa l clorada del ácido'isocin.núrj.co. e'H. ... .1 

una mezcla^de complejos del mismo. . * . 'y.

6 . - Procedimiento según la  reivindicación 1.; .carao- ... .. 

terizado porque la. reacción de.dicho ácido mineral.. eá*:-'el. ci.-l' ' ; ' 

tudo lic o r  madre, se efectúa a presión reducida.-

7 . - Procedimiento según la  reivindicación 1,. carac-u-,. ...

teriza.de porque - e l ácido mineral es ácido clorhídrico. . - .

8 . -  Procedimiento según l a  reivindj dación-1, carac­

terizado porque el Acido mineral es ácido sulfúrico., - 1

9 . -  Procedimiento según l a  reivindicación 1, carac­

-  18 -

terizado porque dicho* contacto se d esarro lla  bajo la 'in ­

flu en cia .d.e vibración u ltrasónica. - . . .  *-

10.- Procedimiento para recuperar .áteido cianúrico .', 

del l ic o r  madre procedente de doradores, t a l  y como.queda 

nustancj almente* d escr ito  en la  presente Memoria.  ̂ * * -

Esta Memoria consta de 18-ho jas-escritaá  a  máquina. ' 

poruña so la  cara.. * * —

Madrid, '
? 3 SEL 1975

me CORKRATION ..
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