
PATENTE DE INVENCION 

EMC No. 1 6 2 1 _________

PROCEDIMIENTO PARA PURIFICAR ACIDO CIANURICO 

EN BRUTO.

eT¿7¿%%%Z7I¿<3.' FMC CORPORATION, e n t id a d  n o rte a m e ric a n a , r e s i d e n t e  

en ¿OOO Market S t r e e t ,  F i l a d e l f i a ,  P e n s i lv a n in  

1 9 1 0 3 , EE. UU. de A.

E s ta  in v e n c ió n  se  r e l a c i o n a  con l a  

form ación  de á c id o  c i a n ú r ic o  y  con l a  p n r i f i c a c i ó n  de 

á c id o  c i a n ó r i c o  en b ru to  con una s a l  m on o au atitu id a  de 

un á c id o  in o r g á n ic o ,  d ib & s ic o  o t r i b á s i c o ,  a tem peratu ras  

5 e l e v a d a s .  E s t a  in v e n c ió n  se  r e l a c i o n a  también con l a
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fo r m u la c ió n  de nuevos c r i s t a l e s  de á c id o  c ia n ú r ic o  de l i b r e  

f l u e n c i a .

E l  á c id o  c i a n ú r ic o  t i e n e  l a  form ula 

e m p ír ic a  C^H^O^N^ y  c o n s i s t e  en e l  p rodu cto  p r i n c i p a l  p ro ­

d u c id o  por  c a le n ta m ie n to  de u re a ,  b iu r e t  o m ezclas de ambos, 

en un horno , a  tem p era tu ras  de 200 a 350SC aproximadamente. 

D esafortu n adam ente , e l  p ro d u cto  produ cido  e s t á  compuesto 

de s o lo  75 a  80% aproximadamente de á c id o  c i a n ú r ic o ,  s ie n d o  

e l  r e s t o  d e l  produ cto  im purezas t a l e s  tomo t r i á z i n a s  s u s ­

t i t u i d a s .  l a s  im purezas de t r i a z i n h s  a m in o - s u s t i t u id a s  con­

t ie n e n  gen era lm en te  25% aproximadamente de am e lid a  y  c a n t i ­

dades menores de o t r a s  im p u rezas , t a l  como a m e lin a .  La 

m ezcla  produ cto  de á c id o  c i a n ú r ic o  se  denomina c o n v e n c io n a l­

mente á c id o  c i a n ú r ic o  en b r u t o .  P u esto  que r e s u l t a  muy d i ­

f í c i l  s e p a r a r  e l  p c id o  c i a n ú r ic o  en b ru to  en su s  componentes 

p r i n c i p a l e s  con e l  f i n  de r e c u p e r a r  á c id o  c i a n ú r ic o  puro , 

s e  han p ro p u e sto  d i v e r s o s  mútodoa para p u r i f i c a r  e i  á c id o  

c i a n ú r ic o  c o n v i r t i e n d o  l a s  im purezas de t r i a z i n a s  en á c id o  

c i a n ú r i c o ,  mediante h i d r ó l i s i s  a c i d a .  E s t a  c o n v e r s ió n  por 

h i d r ó l i s i s  a c id a  se  denomina a  v e c e s  "p ro c e so  de d i g e s t i ó n  

con á c i d o " .

E l  p ro ce so  de d i g e s t i ó n  con á c id o  com­

prende m e z c la r  á c id o  c ia n ú r ic o  en b ru to  con un á c id o  m in e ra l  

f u e r t e ,  para d a r  una lech ad a  que co n t ie n e  de 10  a 15% de 

s ó l i d o s  s i n  d i s o l v e r .  Los á c id o s  m in e r a le s  d e s c r i t o s  como 

p r a c t i c a b l e s  son á c id o  s u l f ú r i c o ,  c l o r h í d r i c o ,  n í t r i c o  y 

f o s f ó r i c o ,  p r e f i r i é n d o s e  e l  á c id o  s u l f ú r i c o .  La le ch a d a  se 

d i g i e r e  a tem p era tu ras  de r e f l u j o  (unos 1 0 4 sc )  du rante  1 - 1 0  

h o r a s .  E s ta  d i g e s t i ó n  en á c id o  m in e ra l  c a l i e n t e  s e . t r a d u c e  

en l a  h i d r ó l i s i s  de l a  mayor p a r t e  de l a s  im purezas de
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t r i a z i n a s  a á c id o  c i a n ú r ic o .  M&todos que u t i l i z a n  e s t e  

p ro ce d im ie n to  se d e s c r ib e n  en l a s  p a te n te s  USA n o s .

2 . 9 4 3 . 0 8 8  y  3 . 1 0 7 . 2 4 4 .  Se pueden u t i l i z a r  tem p era tu ras  

s u p e r io r e s  de h a s ta  unos 1 3 0 9 C, en e l  ca so  de que se  u t i -  

3 l i c e n  p r e s io n e s  s u p e r - a t m o s fó r ic a s  de h a s ta  7 kg/cm**.

Vease l a  p a te n te  USA ns 3 . 1 0 7 . 2 4 4 . Se ha s u g e r id o  también 

e l  empleo de tem p eratu ras  s u p e r io r e s  a 165^0  con á c id o s  

m in e ra le s  f u e r t e s ,  t a l  como á c id o  s u l f ú r i c o ,  según se 

desprende de l a  p a te n te  USA 2 . 7 6 8 . 1 0 7 .

1 0  Debido a que e l  p ro c e so  de d i g e s t i ó n

con á c id o  im p l ic a  e l  c a le n ta m ie n to  y  mezcla de una lech ad a  

e sp e sa  de s ó l i d o s  en un r e c i p i e n t e  d i g e s t o r ,  d u ran te  la r g o s  

p e r io d o s  de tiem po, se  han en co n trad o  c i e r t o s  prob lem as.

H1 m ezclado en e l  r e c i p i e n t e  d i g e s t o r  e s  con f r e c u e n c ia  

1 3  d i f i c i l  y  se  forma una acum ulac ión  c o n sta n te  de s ó l i d o s  s o ­

bre l a s  pared es  d e l  d i g e s t o r .  F recuen tem ente , se  rompen 

gran des t ro z o s  de e s t a  acum ulación s ó l i d a ,  desp ren d ión d ose  

de l a s  p a re d e s ,  con l o  c u a l  o b ie n  taponan  l a s  l i n e a s  de 

s a l i d a  o b ie n  doblan  e l  a g i t a d o r .  Por o tra  p a r t e ,  l a s  m ezclas 

20 de r e a c c ió n  con á c id o s  m in e ra le s  f u e r t e s ,  mantenidas a tem­

p e r a t u r a s  o p e r a t iv a s  durante  l a r g o s  p e r io d o s  de t iem po, 

pueden t r a d u c i r s e  en l a  h i d r ó l i s i s  p a r c i a l  d e l  á c id o  c ia n ú ­

r i c o  a amoniaco y  d ió x id o  de carbono, dism inuyendo a s i  lo s  

ren d im ie n to s  en á c id o  c i a n ú r ic o .

23  Surgen o t r o s  problem as cuando se  han

u t i l i z a d o  á c id o  c l o r h í d r i c o  o f o s f ó r i c o  a l a s  tem p eratu ras  

o p e r a t iv a s  c o n v e n c io n a le s ,  que hacen d e l  uso de e s t o s  á c id o s  

com ercialm ente im p r a c t ic a b le  . La o p e rac ió n  c o m e rc ia l  de un 

p r o c e so  de d i g e s t i ó n  con á c id o  c l o r h í d r i c o  e s  extremadamente 

30 d i f i c i l  y  p e l i g r o s a  y  se  tra d u ce  en muchas in t e r r u p c io n e s
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d eb id o  a l a  r o t u r a  y  c o r r o s ió n  de l a  i n s t a l a c i ó n .  La ope­

r a c i ó n  c o m e r c ia l  de un nrocoso  de d i g e s t i ó n  con á c id o  f o s ­

f ó r i c o ,  a l a s  tem p eratu ras  o p e r a t iv a s  c o n v e n c io n a le s ,  no ha 

s i d o  p o s ib le  deb ido a l a  l e n t a  v e lo c id a d  de co n v e rs ió n  de 

l a s  im purezas y  deb id o  a  que e l  á c id o  c ia n ú r ic o  se  h i d r o l i z a  

p a r c ia lm e n te  a amoniaco y  d ió x id o  de carbono t r a s  un l a r g o  

p e r io d o  de d i g e s t i ó n .  En a d i c i ó n ,  l a  v e lo c id a d  de r e a c c ió n  

con á c id o  f o s f ó r i c o  e s  aproximadamente 5 v e c e s  mas le n t a  que 

con á c id o s  m in e r a le s  f u e r t e s ,  t á l  como á c id o  s u l f ú r i c o .

E l  p ro c e so  de d i g e s t i ó n  con á c id o  s u l ­

f ú r i c o  y  á c id o  n í t r i c o ,  se  b ie n  es com ercialm ente e f i c a z  

cuando se  e f e c t ú a  a tem p era tu ras  de h a s ta  1 3 0 SC, ha causado 

numerosos problem as cte contam inación  con r e s p e c t o  a l a  

s o lu c i ó n  de d i g e s t i ó n  á c id a  s e p a r a d a .  La s o lu c ió n  de d i g e s ­

t i ó n  a c i d a  se p arad a  ha s id o  p a r c i a l  o to ta lm e n te  desechad a  

como una c o r r ie n t e  r e s i d u a l  s i n  t r a t a r ,  p u esto  que e l  t r a ­

tam ien to  p ara  h a c e r l a  se g u ra  p a r a  su  d e s c a r g a ,  r e s u l t a  d i ­

f í c i l  y  c o s t o s o .  Las s o lu c io n e s  de d i g e s t i ó n  á c i d a s  s i n  

t r a t a r  d e se ch ad as  a c o r r i e n t e s  de agua n a t u r a l e s ,  interrum pe 

y  con f r e c u e n c i a  d e s t r u y e ,  s i n  embargo, l a  fa u n a  y  f l o r a  

n a t u r a l .  La o p e rac ió n  c o m e rc ia l  de un p ro ce so  de d i g e s t i ó n  

con á c id o  s u l f ú r i c o  a tem p era tu ras  s u p e r io r e s  a  16 3SC , e s  

extremadamente d i f í c i l  y  p e l i g r o s o  y  se  t r a d u c i r í a  en una 

c o r r o s ió n  e x t e n s iv a  de l a  i n s t a l a c i ó n  en un c o r t o  p e r io d o  

de t iem po.

Además de l a s  a n t e r i o r e s  d e f i c i e n c i a s  

d e l  p ro c e so  de d i f ^ s t i ó n  con á c id o ,  e l  producto  de á c id o  

c i a n ú r ic o  prod u cid o  por l o s  p ro c e so s  co n v e n c io n a le s  r e s u l t a  

frecu en tem en te  d i f í c i l  de s e p a r a r  de l a  s o lu c ió n  de d i g e s ­

t i ó n  á c id a  y  d i f í c i l  de m anejar una vez  se p a ra d o , debido

i
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a lo s  pequeños c r i s t a l e s  p ro d u c id o s .  Los c r i s t a l e s  t ie n e n  

generalm ente  tamaños de p a r t í c u l a s  comprendidos e n t r e  30 y 

1 0 0  m ieras  aproximadamente. Los c r i s t a l e s  de e s t e  tamaño 

deben s e r  f i l t r a d o s  cuidadosam ente para e v i t a r  que c r i s t a l e s  

v a l i o s o s  de A cido c ia n ú r ic o  pasen  a t r a v é s  de l o s  medios de 

s e p a r a c ió n  c o n v e n c io n a le s  ju n to  con e l  f i l t r a d o .

La p re se n te  in v e n c ió n  p ro p o rc io n a  un 

p ro ced im ien to  para p u r i f i c a r  á c id o  c ia n ú r ic o  en bruto  me­

d ia n te  m ezcla , con c a n t id a d e s  s u f i c i e n t e s  de agua , de á c id o  

c i a n ú r ic o  en bruto  y  una s a l  m o n o su st itu id a  de un á c id o  

in o r g á n ic o ,  en donde d ich o  á c id o  in o r g á n ic o  es  un á c id o  

in o r g á n ic o  d i b á s i c o  o t r i b á s i c o ,  p ara  fo rm ar una le ch ad a  de 

á c id o  c ia n ú r ic o  en bru to  a l  10 -á5%  que c o n t ie n e  aproxim ada­

mente 10-30%  de d ic h a  s a l  m o n o au stitu id a  de un á c id o  i n o r ­

g á n ic o ,  t r a s  l o  c u a l  se  c a l i e n t a  l a  le c h a d a  a una tem p era tu r  

de 16 0  a 220üC aproxim adam ente, b a jo  a l  menos l a  p r e s ió n  

autogánamente d e s a r r o l l a d a  p ara  d i g e r i r  l a s  im purezas de 

á c id o  c i a n ú r ic o  en o r u to ,  se  e n f r i a  l a  le c h a  de á c id o  

c i a n ú r ic o  d i g e r i d a  para p r e c i p i t a r  l o s  c r i s t a l e s  de á c id o  

c i a n ú r ic o  y  se  re c u p e ra n  e s t o s  ú lt im o s  de l a  s o lu c ió n  de 

d i g e s t i ó n .

K1 p ro ce so  de l a  in v e n c ió n  p erm ite  la  

p u r i f i c a c i ó n  de á i d o  c ia n ú r ic o  en bru to  de un modo comer- 

c ia lm e n te  s im ple  y e f i c a z ,  s i n  l o s  problemas de c o r r o s ió n  

m e tá l ic a  concom itante a s o c ia d o s  con l o s  métodos de l a  t é c „  

n ic a  a n t e r i o r  y  s i n  n e c e s i t a r  r e a c t o r e s  d i g e s t o r e s ,  de gran  

tamaño, c o s t o s o s .  Asimismo, p e rm ite  l a  r e c u p e r a c ió n  de á c id o  

c i a n ú r ic o  en ren d im ie n to s  y  p u re zas  exce p c io n a lm e n te  e l e v a ­

d a s ,  en p e r io d o s  de tiempos r e la t iv a m e n t e  c o r t o s ,  e s  d e c i r  

e n t r e  1 5  segundos y  10  m in u tos. In esp erad am en te , se  t ra d u c e
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en l a  fo rm ac ió n  de un produ cto  de á c id o  c ia n ú r ic o  que con­

t i e n e  a l  menos 90% de c r i s t a l e s  de á c id o  c ia n ú r ic o  que t i e ­

nen tamaños de p a r t í c u l a s  d e l  orden ? 0 0  a 8 0 0  m ie ra s .  Perm ite 

e l  empleo de una s o lu c i ó n  de d i g e s t i ó n  d e sc arg ad a  como 

5 fu e n te  de subproducto  ú t i l  a s i  como la  d e sc a rg a  d i r e c t a  de la  

s o lu c i ó n  de d i g e s t i ó n  a  l a s  c o r r i e n t e s  e f l u e n t e s  s i n  t r a t a ­

m iento p r e v i o ,  h a s t a  e l  p r e s e n te  im p o s ib le .

E l  empleo de una s a l  m o n o su st itu id a  de 

un á c id o  d i b á s i c o  o t r i b á s i c o  p ara  p u r i f i c a r  á c id o  c ia n ú r ic o  

10  en b r u to  en e le v a d o  ren d im ien to  a tem p eratu ras  de r e a c c ió n

a l t a s ,  y  en p e r io d o s  de r e a c c ió n  r e la t iv a m e n t e  c o r t o s ,  es  

p o r  l o  t a n t o  a ltam e n te  so r p re n d e n te .  Dicho pro ced im ien to  

r e s u l t a  to ta lm e n te  in e sp e ra d o  d e b id o  a  que e s t a s  s a l e s  son 

de á c id o s  r e la t iv a m e n t e  d é b i l e s ,  en com paración con lo s  

1 5  á c id o s  m in e r a le s  f u e r t e s  to ta lm e n te  d i s o c i a b l e s  empleados

con ven cion alm en te , t a l  como á c id o  s u l f ú r i c o ,  á c id o  c l o r h í ­

d r i c o  y  á c id o  n í t r i c o .

En e l  p ro ce so  de e s t a  in v e n c ió n ,  e l  á c id o  

c i a n ú r ic o  en b ru to  que c o n t ie n e  am elida  y  o t r a s  im purezas 

20 de t r i a z l n a s  a m in o - a u s t i t u id a s ,  t a l e s  como melamina, am elin a  

y  com ple jos  de a m e l in a :a m e l id a ,  se  mezcla con uña s a l  mono- 

s u s t i t u i d a  de un á c id o  in o r g á n ic o  d i b á s i c o  o t r i b á s i c o .  La 

s a l  m o n o su st i tu id a  d e l  á c id o  in o r g á n ic o  d i s u e lv e  tod as  l a s  

im purezas s o lu b le s  en á c id o  p r e s e n te  en l a  mezcla de r e a c -  

25  c ió n .  H i d r o l i z a  l a  am elida  y  o t r a s  impurezas de t r i a z i n a

p ara  d a r  á c id o  c i a n ú r ic o  y  l a  c o r re sp o n d ie n te  s a l  de amonio. 

A lt e r n a t iv a m e n te ,  l a  am elid a  y  melamina, am elin a  o com plejos 

de a m e lin a {a m e lid a ,  se  m ezclan o b ien  por  sep arad o  o bien 

en < ombinación con l a  a a l  m o n o su st itu id a  de d ich o  á c id o  

30 in o r g á n ic o  y  se t r a t a  según e l  p ro ce so  de l a  in v e n c ió n  para
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p r o p o rc io n a r  á c id o  c i a n ú r i c o .

E l  á c id o  c i a n ú r ic o  en b ru to  se  u t i l i z a  

en c a n t id a d e s  s u f i c i e n t e s  p ara  p r o d u c i r  una le c h a d a  de á c id o  

c ia n ú r ic o  en b r u to .  La c o n c e n tra c iú n  de l a  le c h a d a  de á c id o  

c ia n ú r ic o  en b ru to  no e s  c r i t i c a .  S in  embargo, y  desde un 

punto de v i s t a  c o m e r c ia l ,  no son d e s e a b le s  l a s  co n c e n tra ­

c io n e s  de lech ad a  por d e b a jo  d e l  10% aproximadamente o por 

encima d e l  45% aproxim adamente. Las c o n c e n tra c io n e s  de l a  

le ch a d a  por d e b a jo  d e l  10% aproximadamente no son económicas 

a l a  v i s t a  de l a s  pequeñas c o n c e n tra c io n e s  de á c id o  c ia n ú r ic o  

t r a t a d o .  Las c o n c e n tra c io n e s  de le ch a d a  s u p e r io r e s  a l  45% 

aproximadamente no son t r a b a j a b í e s  d eb id o  a que r e s u l t a n  

d i f í c i l e s  de m an ip u la r .  En co n se c u e n c ia ,  l a s  co n c e n tra c io n e s  

de l a  lech ad a  de á c id o  c ia n ú r ic o  en b ru to  d eb erán  s e r  u t i ­

l i z a d a s  en v a l o r e s  de 10  a 45%, p r e f i r i é n d o s e  l a s  co n c e n tra ­

c io n e s  de 10  a  2 $^ .

Las s a l e s  m o n o su st i tu id a s  de un á c id o  

in o r g á n ic o  d i b á s i c o  o t r i b á s i c o ,  u t i l i z a d a s  en e s t a  in v en ­

c ió n  b ie n  s o l a s  o b ie n  en com binación , son p r e fe r ib le m e n t e  

d i s u l f a t o  amónico (NM^HSO^), b i ^ u t f a t o  s ó d ic o  (NaHbO^), 

b i s u l f a t o  p o t á s ic o  (KHdO^), d ih id ro g e n o  o r t o f o s f n t o  de 

amonio (NH^HgPo^), d ih id ro g e n o  o r t o f o s f a t o  de so d io  (KaH^PO^) 

y  d ih id ro g e n o  o r t o f o s f a t o  de p o t a s io  (KHgPO^), in c lu y en d o  

lo s  h i d r a t o s  de e s t a s  s n i e s .  O tras  s a l e s  menos p r e f e r i d o s ,  

p ero  e q u i v a le n t e s ,  pueden s e r  u t i l i z a d a s .  A lgunas de l a s  

ú l t im a s  s a l e s  in c lu y e n  lo s  d i s u l f a t o s  o d ih id ro g e n o  o r t o f o s -  

f a t o s  de l i t i o ,  r u b id io  y  c e s i o ,  a s i  como o t r o s  á c id o s  in o r ­

g á n ic o s  e q u iv a le n t e s  capaces de fo rm ar una s a l  que c o n tie n e  

e l  r a d i c a l  á c id o  y uno o mas átomos de h id ró g e n o . E l  b i s u l ­

f a t o  de amonio y  d ih id ro go n o  o r t o f o s f a t o  de amonio son l a s
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s a l e s  mas p r e f e r i d a s  p u e sto  que a l  amoniaco e s  un subproduc­

t o  de l a  h i d r ó l i s i s  de l a s  t r i a z i t i a s  a m in o - s ü s t i t u id a s ,  s i e n ­

do e s t a s  s a l e s  mas co m p atib les  con e s t e  su bprodu cto .

La s a l  debe e ínplearse  en ca n t id a d e s  su­

f i c i e n t e s  para  h i d r o l i z a r  laB t r i a z i n a s  a m i n o - s u s t í t u id a s .

E s t a  ca n tid a d  debe s e r  a l  menos l a  e s teq u io m etr icam en te  

e q u iv a le n t e  a lo s  a m in o - s u s t i t u y e n t e s  sobre  e l  compuesto con 

a n i l l o  t r i a z i n a .  En co n se c u e n c ia ,  un mol de s a l  h i d r o l i z n r á  

un mol de am elid a  que c o n tie n e  un grupo amino. 2 moles de 

s a l  h i d r o l i z a r a n  un mol de am elin a  que co n t ie n e  dos grupos 

amino. 3 moles de s a l  h i d r o l i z a r a n  un mol de melamina que 

c o n t ie n e  3 grupos amino. S i  no e x i s t e  una ca n tid ad  e q u iv a ­

le n t e  de s a l  p r e s e n t e ,  l a  r e a c c ió n  nd l l e g a r á  a  té rm in o .

Para l o g r a r  r e s u l t a d o s  óptim os, l a  can tid ad  de s a l  deberá 

s e r  de como mínimo 10% con r e s p e c t o  a l a  ca n tid a d  e s t e q u io -  

m é t r i c a .  P ara  o b te n e r  a l  menos c a n t id a d e s  e s te q u io m é t r ic a s  

de l a  s a l ,  es  p r e f e r i b l e  m ezclar  e l  á c id o  c ia n & r ic o  en bru to  

con s u f i c i e n t e s  c a n t id a d e s  de s a l ,  de modo que l a  le ch ad a  

r e s u l t a n t e  contenga de 10  a  45% de á c id o  c ia n & r ic o  en bruto  

y  de 10  a  3 0 % aproximadamente de s a l .  Las c o n c e n tra c io n e s  de 

s a l  s u p e r i o r e s  a l  30% aproxim adam ente, pueden s e r  u t i l i z n d a s ,  

s i  b ie n  no son p r e f e r i b l e s .  Las c o n c e n tra c io n e s  de s a i  supe­

r i o r e s  a un 30%, no in crem en tarán  l a  v e lo c id a d  de h i d r ó l i s i s  

de l a  t r i a z i n a  a m in o - s u s t i t u id a  y  se  t r a o u c i r á  en l a  c o -p r e -  

c i p i t a c i ó n  de l a  s a l  cuando l o s  c r i s t a l e s  de á c id o  c ia n & r ic o  

se  p r e c i p i t a n ,  a le n d o  n e c e s a r io  o t r o s  p ro ced im ien to s  de p u r i ­

f i c a c i ó n  p ara  o b te n e r  un produ cto  de á c id o  c ia n & r ic o  p u ro .

La le ch ad a  de á c id o  c ia n & r ic o  en b r u to -  

s a l  m o n o su st ítu id a  se  o b t ie n e  mezclando e l  á c id o  c i a n ú r ic o  

en b ru to  se c o  o una le ch ad a  de á c id o  cian&rico en bru to t
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con s o lu c io n e s  acu o sas  de l a  s a l  m o n o su s t i tu id a .

l a  d i g e s t i ó n  de l a s  impurezas de á c id o  

c i a n ú r ic o  en b ru to  deben e f e c t u a r s e  a un pH p o r  d e b a jo  de 

5 aproximadamente y  con p r e f e r e n c i a  e n t re  0 , 2  y  5 y  aún 

mas p r e fe r ib le m e n t e  e n t r e  0 , 5  y  2 , 5 * A un pH por  encima de 

5 aproximadamente, l a  r e a c c ió n  de h i d r ó l i s i s  ce sa  e s e n c i a l ­

mente. E s t o s  v a l o r e s  pH se  o b tie n e n  cuando se  u t i l i z a n  con­

c e n t r a c io n e s  de s a l  de 10  a 30'a aproximadamente para d i r i g i r  

e l  á c id o  c i a n ú r ic o  en b ru to .

La d i g e s t i ó n  de l a  le c h a  de á c id o  c ia n ú ­

r i c o  en b ru to  debe e f e c t u a r s e  a una tem peratura  de 160  a 

2 2 0 9 C aproxim adamente. A tem p era tu ras  de lóO a 2 2 0 !C a p r o x i ­

madamente, l a  v e lo c id a d  de r e a c c i ó n  es  muy r á p id a  y  p r á c t i ­

camente se  c o n v ie r t e  a á c id o  c ia tá r ic o  l a  t o t a l i d a d  de l a s

t r i a z i n a s  a m in o - a u s t i t u id a s . A tem p era tu ras  por d e b a jo  de
<

unos 1 6 0 *C, l a  v e lo c id a d  de r e a c c ió n  es  l e n t a  y  se  dism inuye 

s ig n i f i c a m e n t e  l a  c a n t id a d  de t r i a z i n a s  a m in o - s u a t i t u id a s  

c o n v e r t id a s  a  á c id o  c i a n ú r i c o ,  A tem p era tu ras  s u p e r io r e s  a 

unos 220*C , l a s  s a l e s  m o n o su atitu id as  c a t a l i z a n  l a  descom­

p o s i c i ó n  tórm ica  d e l  á c id o  c i a n ú r ic o ,  dism inuyendo a s i  s u s ­

ta n c ia lm e n te  lo a  ren d im ie n to s  en á c id o  c i a n ú r ic o .  La v e l o ­

c id ad  de r e a c c ió n  óptima y  l a  v e lo c id a d  de c o n v e r s ió n  óptima 

se  p r e se n ta n  a l a  tem peratura  p r e f e r i d a  de 1 9 0  a  2 0 3 *C a p ro ­

ximadamente.

La d i g e s t i ó n  de l a  lechada de á c id o  c ian ú  

r i c o  en b ru to  debe e f e c t u a r s e  b a jo  p r e s ió n  con e l  f i n  de 

e v i t a r  l a s  p á r d id a s  de v a p o r iz a c ió n  de agua . S in  embargo, 

l a  p r e s ió n  no es  c r i t i c a  y  se  u t i l i z a  normalmente l a  p r e s ió n  

autógenamente d e s a r r o l l a d a ,  e s  d e c i r  l a  p r e s ió n  d e s a r r o l l a d a  

en e l  s i s t e m a ,  a  l a s  d i v e r s a s  tem p eratu ras  de r e a c c i ó n .
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G eneralm ente , l a  p r e s ió n  autógenamente d e s a r r o l l a d a  v a r i a r á  

e n t re  9 , 1  y  1 9 , 2 $  kg/cm^ r e l a t i v o s  aproximadamente, a tem­

p e r a t u r a s  de r e a c c ió n  de 1H2 a 217BC aproximadamente, r e s p e c ­

t iv a m e n te .

E l  p e r io d o  de tiempo r e q u e r id o  para  que 

l a  r e a c c ió n  se  mantenga a l a  tem peratura  de op erac ió n  d e s e a ­

do , no es  un f a c t o r  c r i t i c o .  Una vez  que la  masa de r e a c -
i

c ió n  a lc a n z a  l a  tem peratura  de o p e rac ió n  p a r t i c u l a r ,  l a s  

t r i a z i n a s  a m in o - s u s t i t u id n s  comienzan inmediatamente a. formar 

á c id o  c i a n ú r i c o .  l a  co n v e rs ió n  máxima, es  d e c i r  p o r  encima 

d e l  90%, de l a s  t r i a z i n a s  am in o+ -su stitu id as  a  á c id o  c i s n ú r ic c  

se  o b t ie n e  en tiem pos de r e a c c ió n  de 1 5  segundos a 10  minutos 

aproxim adam ente, i n c lu s o  aunque l o s  tiem pos de r e a c c ió n  su­

p e r i o r e s  a  60  segundos no han increm entado s i g n i f i c a t iv a m e n t e  

e l  p o r c e n t a je  do t r i a z i n a s  c o n v e r t i d a s .  Siri embargo, y  desde 

e l  punto de v i s t a  c o m e r c ia l ,  se  u t i l i z a n  tiempos de r e a c c ió n  

de h a s ta  10  minutos aproximadamente y  con p r e f e r e n c i a  de 

1  a 5 m inu tos, cuando se  u t i l i z a n  r e a c t o r e s  de p r e s ió n  con­

v e n c i o n a le s .  l o s  tiem pos de r e a c c ió n  mas c o r t o s ,  e s  d e c i r  

tiem pos de h a s t a  60 segu n dos, son com ercialm ente f a c t i b l e s  

con l o s  r e a c t o r e s  tu b u la re s ,  d i s p o n ib le s  en e l  com erc io . Un 

r e a c t o r  t u b u la r  c o n s i s t e  en una cámara de r e a c c ió n  t u b u la r  

a l a r g a d a  en donde l a  a l im e n t a c ió n  e n tra  en e l  r e a c t o r  por  

uno de l o s  extrem os y  s a l e  por e l  o t r o .  La r e a c c ió n  t ie n e  

lu g a r  en e l  i n t e r i o r  d e l  tubo & c u a l  e s t á  c a le n ta d o  por fuen­

t e s  e x t e r n a s .  E l  empleo de r e a c t o r e s  t u b u la r e s  increm enta 

grandemente l a  p ro d u cc ió n  de á c id o  c ia n ú r ic o  p u r i f i c a d o  y  

e l im in a  l a  n eces id ad  de lo s  r e a c t o r e s  g ran des y  c o s to so s  

ac tu a lm en te  u t i l i z a d o s .

30 E l mezclado d e l  á c id o  c ia n ú r ic o  en bruto
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y de l a  s a l  m o n o su st itu id a  para fo rm ar l a  lech ad a  r e s u l t a n t e ,  

a s i  como e l  c a le n ta m ie n to ,  se  con sigu en  por medios y  p roce­

d im ien to s  c o n v e n c io n a le s .  E l  mezclado y  c a le n ta m ie n to  se 

pueden e f e c t u a r  por  sep arad o  o en una s o la  e ta p a .  Por ej'-m plo, 

un p ro ced im ien to  a em plear cuando e l  m ezclado y  e l  c a l e n t a ­

miento se  e fe c tú a n  por se p a ra d o , c o n a is t e  en m e zc la r  e l  

á c id o  c i a n ú r ic o  en b ru to  con agua , para form ar una lechad a  

de á c id o  c i a n ú r ic o ,  c o lo c a r  l a  le ch a d a  en un r e c i p i e n t e  a 

p r e s ió n  y  c a l e n t a r  e l  r e c i p i e n t e  a l a  tem p eratu ra  d e se a d a .

La s a l  se  pasa en ton ces  a l  i n t e r i o r  d e l  r e c i p i e n t e  a p r e ­

s i ó n  b ie n  como un s ó l i d o  o b ie n  como una s o lu c i ó n  acu o sa ,  

se  mezcla con e l  á c id o  c ia n ú r ic o  en b ru to  y t i e n e  lu g a r  l a  

r e a c c i ó n .  Cuando e l  m ezclado y  e l  c a le n ta m ie n to  se  e fe c tú a n  

en una s o l a  e ta p a ,  uno de lo s  p ro ce d im ie n to s  c o n s i s t e  en aña­

d i r  e l  á c id o  c ia n ú r ic o  en b ru to ,  b ie n  s e c o ,  b ie n  húmedo o 

b ie n  entechado con ag u a , para fo rm ar una s o lu c ió n  de s a l  

a c u o sa ,  l a  c u a l  se  m ezcla y  se  p asa  a l  i n t e r i o r  d e l  r e a c t o r  

e l  c u a l  ha s i d o  p r e v i a  o u l t e r io r m e n t e  c a le n ta d o  a l a  tempe­

r a t u r a  d e se a d a .  La r e a c c ió n  se  p e rm ite  en ton ces  que l l e g u e  

a su  té rm in o . Ig u a lm e n te ,  se  pueden u t i l i z a r  o t r o s  p r o c e d i -  

m ie n to s .

Una vez  com pletada l a  r e a c c ió n  de d i g e s ­

t i ó n ,  l a  lech ad a  de á c id o  c i a n ú r ic o  d i g e r i d a  en c a l i e n t e  se 

e n f r i a  por c u a lq u ie r  medio co n v e n c io n a l  para p r e c i p i t a r  lo s  

c r i s t a l e s  de á c id o  c i a n ú r i c o .  Los c r i s t a l e s  son en ton ces  

rec u p erad o s  de l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  por c u a lq u ie r  medio 

d e s e a b l e .  En l a  p ¡ t e n t e  USA n* 3 . 1 0 7 *2 4 4 , se  d e s c r ib e  un 

p ro ce d im ie n to  que puede s e r  u t i l i z a d o  para r e c u p e r a r  lo s  

c r i s t a l e s  de á c id o  c i a n ú r i c o .  En e s t e  p ro ce d im ie n to ,  l a  l e ­

chada de á c id o  c i a n ú r ic o  d i g e r i d a  en c a l i e n t e ,  se e n f r i a
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a una tem peratura  s u p e r i o r  a unos 5 7 9 C para  p r e c i p i t a r  

c r i s t a l e s  de á c id o  c ia n ú r ic o  a n h id r o .  Loa c r i s t a l e s  p r o c i -  

p atad os  se se p a ra n  lu e g o  de l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  por 

f i l t r a c i ó n ,  a una tem peratura  s u p e r i o r  a unos $ ? 9C. Los 

c r i s t a l e s  se p arad o s  se la v a n  entonces  con agua c a l i e n t e  a 

una tem p eratu ra  s u p e r i o r  a unos 5yüC y se  recu p eran  lo s  

c r i s t a l e s  de á c id o  c ia n ú r ic o  la v a d o s .  Pueden también u t i ­

l i z a r s e  o t r o s  métodos para  p r e c i p i t a r  y  r e c u p e r a r  lo s  c r i s ­

t a l e s  de á c id o  c i a n ú r ic o .

Los c r i s t a l e s  de á c id o  c i a n ú r ic o  r e c u ­

perad os pueden s e r  secad os  e n ton ces  ^ almacenados o p a s a r se  

d ire c ta m e n te  a un c lo rn d o r  y c o n v e r t i r s e  en á c id o s  c l o r o i s o  

c i a n ú r i c o s .  La c o n v e r s ió n  (te á c id o  c ia n ú r ic o  en á c id o s  

c l o r o i s o c i a n ú r i c o s ,  t a l e s  como d i c l o r o i s o c i a n ú r i c o  y / o  

t r i c l o r o i s o c i a n ú r ^ c o ,  y a  es  b ie n  con ocida  en l a  t é c n ic a  y  

no c o n s t i t u y e  p a r t e  de e s t a  in v e n c ió n .

MI secad o  se  puede e f e c t u a r  de c u a lq u ie r  

modo c o n v e n c io n a l ,  con o l  f i n  de s e p a r a r  l a  humedad r e s i d u a l  

y  p r o d u c ir  un producto  c r i s t a l i n o  de J i b r e  f l u e n c i a .  P r e f e ­

r ib le m e n t e ,  l o s  c r i s t a l e s  se socan  ca ie n tan d o  con medios 

c o n v e n c io n a le s  a una tem peratura  de a l  menos 1209C h a s ta  l a  

te m p era tu ra  de d escom p osic ió n  de lo s  c r i s t a l e s  (unos 3 0 0 9 c ) .

La s e p a r a c ió n  (te l a  s o lu c ió n  de d i g e s ­

t i ó n  de lo s  c r i s t a l e s  do á c id o  c ia n ú r ic o  se  trad u ce  en c r i s ­

t a l e s  que pueden s e r  m anipulados fá c i lm e n t e  y  e v i t a  l a  f o r ­

mación de masas de t ip o  cemento, d u r a s ,  de á c id o  c i a n ú r ic o .  

S in  embargo, l a  s e p a r a c ió n  de torta l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  

de lo s  c r i s t e l e s ,  no es com orcialm ente f a c t i b l e .  Se ha d e t e r ­

minado que l a  s e p a r a c ió n  de to d as  l a s  c a n t id a d e s  r e s i d u a l e s  

de t r a z a  de l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  de lo s  c r i s t a J e s , p r o d u c e30
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un producto com ercialm ente s a t i s f a c t o r i o .  N atas c a n t id a d e s  

de t r a z a s  r e s i d u a l e s  de s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  que permanecen 

en lo s  c r i s t a l e s ,  debe c o n s t i t u i r  gen eralm en te  menos d e l  

0 , 13 %  en peso  y  p r e fe r ib le m e n t e  de 0 ,0 0 1  a 0 , 1%  en paso 

3 aproximadamente de co n ten id o  en f o s f a t o  o s u l f a t o .  La f r a s e

"co n te n id o  en f o s f a t o "  se  r e f i e r e  a J a s  s a l e s  f o s f a t o s  p r e ­

s e n t e s  en l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  cuando l a s  t r i a z i n a s  amino- 

s u s t i t u i d a s  se d i g i e r e n  con d ih id r o g e n o  o r t o f o s f n t o  de amonio, 

so d io  p o t a s io .  Ta f r a s e  "c o n te n id o  en s u l f a t o "  se  r e f i e r e  a 

10  l a s  s a l e s  s u l f a t o  p r e s e n te s  en l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  cuan­

do l a s  t r i a z i n a s  a m i n o - s u s t i t u id a s  se  d i g i e r e n  con b i s u l f a t o  

de amonio, so d io  o p o t a s io .

La s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  separad a  c o n t ie ­

ne e l  r e s t o  de l a s  im purezas d i s u e l t o s ,  p ro d u cto s  de s a l  y  

15 s a l e s  m o n o su st itu id a s  en e x c e s o .  ln  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n

t o t a l  o p o rc io n e s  de l a  misma se  pueden r e c i c l a r  e s p o rá d ic a  

o continuam ente a l  d i g e s t o r .  La p o rc ió n  de l a  s o lu c ió n  de 

d i g e s t i ó n  no r e c i c l a d a  se  usa convenientem ente como una 

fu e n te  de subproductos h t i l e s  que co n tie n e n  s a l e s  f o s f a t o  o 

20  s u l f a t o .  Por  e je m p lo ,  l a s  s o lu c io n e s  de d i g e s t i ó n  que c o n t i e -  

f c C t o  d i M ^ n i c .  ] < M J  o . d i c t o  . , „ 6 o i o .

r e s u l t a n t e s  de l a  d i g e s t i ó n  de t r i a z i n a s  

a m in o - s u s t i t u id a s  con d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  de amonio y 

d i s u l f a t o  de amonio r e s p e c t iv a m e n te ,  se pueden u t i l i z a r  d i r e c  

23 tamente como f e r t i l i z a n t e s ,  a d i t i v o s  de a l im e n ta c ió n  o nu­

t r i e n t e s  en p ro c e so s  de fe rm e n ta c ió n .  Las s o lu c io n e s  de d i ­

g e s t i ó n  que co n tie n e n  s u l f a t o  s ó d ic o  (NagSO^), s u l f a t o  de 

sod io-am onio  (NaNH^SO^) y  s u l f a t o  amónico /**(NH^).,S0^_7 o 

s u l f a t o  p o t á s ic o  (KgSO^), s u l f a t o  de p o tas io -am o n io  

(ANH^SO^) y  s u l f a t o  amónico Z r e s u l t a n t e s  de l a30
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d i g e s t i ó n  de t r i a z i n a s  a m in o - s u s t i t u id a s  con b i s u l f a t o  

s ó d ic o  y b i s u l f a t o  p o t á s ic o  re s p e c t iv a m e n te ,  son ú t i l e s  

como f e r t i l i z a n t e s  para co sech as  s e n s i b J e s  a lo s  c l o r u r o s ,  

t a l e s  como ta b a co  y  c í t r i c o s  con r e s p e c t o  a l a s  s a l e s  de 

p o t a s i o ,  y  como c a r g a s  en d e t e r g e n t e s  s i n t é t i c o s  y  en 

p r o c e s o s  de f i b r a s  t e x t i l e s  con r e s p e c t o  a l a s  s a l e s  s ó d ic a s .  

Las s o lu c io n e s  de d i g e s t i ó n  que co n tie n e n  f o s f a t o  d is ó d ic o  

(ha^bPO^) y  f o s f a t o  de sod io-am onio  (NaNH^HPO^) o f o s f a t o  

d i p o t á s i c o  (KgíiPO^) y f o s f a t o  de p o tas io -am o n io  (KNH^HPO^), 

r e s u l t a n t e s  do l a  d i g e s t i ó n  de t r i a z i n a s  a m in o - s u s t i t u id a s  

con d ih id ro g e n o  o r t o f o s f a t o  de s o d io  y  d ih id r ó g e n o  o r t o f o s -  

f a t o  de p o t a s io  r e s p e c t iv a m e n te ,  son ú t i l e s  como f e r t i l i ­

z a n t e s  y  como s e c u e s t r a n t e s  en pro d u cto s  a l i m e n t i c i o s .  H1 

compuesto más económico y  p r e f e r i d o  a p r o d u c ir  c o n s i s t e  en 

f o s f a t o  diam ónico p u e sto  que puede s e r  u t i l i z a d o  d i r e c t a ­

mente como un f e r t i l i z a n t e  s ó l i d o  o como una s o lu c ió n  

n u t r ie n t e  para  p l a n t a s .  Los p ro c e so s  p a ra  l a  producción  de 

s o lu c io n e s  que co n tie n e n  f o s f a t o  d iam ón ico , son ya  b ien  

co n o c id o s  y  s e  en cu en tran  d e s c r i t o s  en l a  t é c n i c a .

K1 p ro c e so  de l a  in v e n c ió n  se  puede 

e f e c t u a r  d isco n tin u am en te  o continuam ente con o s i n  r e c i c l o .  

Se p r e f i e r e  un s is te m a  de d i g e s t i ó n  de un s o lo  go lp e  a un 

s i s te m a  ue r e c i c l o  cuando se  u t i l i z a  b i s u l f a t o  s ó d ic o ,  

d ih id r ó g e n o  o r t o f o s f a t o  s ó d ic o ,  b i s u l f a t o  p o t á s ic o  o d i h i d r ó ­

geno o r t o f o s f a t o  p o t á s ic o  p ara  d i g e r i r  l a s  t r i a z i n a s  amino- 

s u s t i t u i d a s .  Se p r e f i e r e  un s i s te m a  de d i g e s t i ó n  co n tin u o , 

con r e c i c l o ,  a un s is te m a  d is c o n t in u o ,  cuando se u t i l i z a  

b i s u l f a t o  amónico o d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  amónico, p u e sto  

que l a s  t r i a z i n a s  a m i n o - s u s t i t u id a s  se descomponen a á c id o  

c i a n ú r ic o  y  s u l f a t o  amónico o f o s f a t o  d iam ónico que actú an



como tampones de lo  d i g e s t i ó n  a tem peratu ra  e le v a d a .

Cuando se u t i l i z a  un s is te m a  de d i g e s ­

t ió n  con tin u o  con r e c i c l o ,  l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  se  r e -  

c i c l a  h a s ta  que e l  pH de l a  s o lu c i ó n  de d i g e s t i ó n  e s  supe- 

3 r i o r  a 5 aproxim adamente. Úna v e z  que l a  s o lu c ió n  de d i g e s t í a

a lc a n z a  un pH s u p e r i o r  a 5 aproxim adam ente, l a  s o lu c ió n  o 

b ie n  se deaecha d e l  s is te m a  p ara  p r o d u c ir  lo a  subproductos  

ú t i l e s  an te r io rm e n te  d e s c r i t o s , ,  o b ie n  se  r e g e n e ra  y  se  r e -  

c i c l a  p o s te r io rm e n te ,  i n c lu s o  aunque l a  r e g e n e r a c ió n  puede 

10  e f e c t u a r s e  opcionalm ente a n te s  de que e l  pH se a  s u p e r i o r  a

5 aproxim adamente, l a s  s o lu c io n e s  de d i g e s t i ó n  que con tien en  

s u l f a t o  amónico se  pueden r e c i c l a r  7 u 8 v e c e s  a n te s  de 

d e se c h a rse  o r e g e n e r a r s e .  l a s  s o lu c io n e s  de d i g e s t i ó n  

re g e n e ra d a s  son r e c i c l a d a s  y  m ezcladas con e l  á c id o  c ia n ú r ic o  

15 en b ru to  o t r i a z i n a s  a m i n o - s u s t i t u id a s ,  e fe c tu á n d o se  l a  d i ­

g e s t i ó n  como a n te r io rm e n te  se  ha d e s c r i t o ,  p ara  p ro d u c ir  

c r i s t a l e s  puros de á c id o  c i a n ú r i c o .

Las s o lu c io n e s  de d i g e s t i ó n  que con tienen  

s u l f a t o  amónico son re g e n e ra d a s  añadiendo c a n t id a d e s  s u f t -  

"O c i e n t e s  de b i s u l f a t o  amónico y / o  á c id o  s u l f ú r i c o  a l a  s o l u ­

c ió n  de d i g e s t i ó n ,  para r e b a j a r  e l  pH de l a  s o lu c ió n  de 

d i g e s t i ó n  a un v a l o r  comprendido e n t r e  0 , 2  y  3 ,  p r e f e r i b l e ­

mente e n t r e  0 , 3  y  2 , 5 . La a d ic ió n  de b i s u l f a t o  amónico se 

trad u ce  en l a  d ism in u c ió n  d e l  pH y en l a  s u s t i t u c i ó n  d e l  

^5 s u l f a t o  amónico con b i s u l f a t o  amónico e l  c u a l  es  e l  m a t e r ia l

a c t i v o  que d i g i e r e  a l a s  t r i a z i n a s  a m i n o - s u s t i t u id a s .  1.a 

a d ic ió n  de á c id o  s u l f ú r i c o  se  t ra d u ce  en l a  d ism in u c ió n  d e l  

ph y  en l a  c o n v e rs ió n  de s u l f a t o  amónico a o i s u l f a t o  amónico 

según lo  s i g u i e n t e  e c u a c ió n !

(NH^SO^ 4- Ĥ SO;, — t
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Para  c o n v e r t i r  s u l f a t o  amónico a b i s u l ­

f a t o  amónico, se  añaden c a n t id a d e s  e s te q u io m é t r ic a s  de á c id o  

s u l f ú r i c o  a l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n ,  e s  d e c i r  1  mol de á c id o  

s u l f ú r i c o  p o r  cada mol de s u l f a t o  am ónico. No se r e q u ie r e n  

c a n t id a d e s  de á c id o  s u l f ú r i c o  s u p e r i o r e s  a l a  c a n tid a d  e s t e -  

q u io m á t r ic a ,  in c lu s o  aunque l a  c o n c e n tr a c ió n  de á c id o  s u l f ú r ¿  

co  p r e s e n te  en l a  le c h a d a  de á c id o  c ia n ú r ic o  en bru to  r e s u l ­

t a n t e  puede s e r  i n f e r i o r  a l  10% aproximadamente y  con p re ­

f e r e n c i a  e n t re  5 y  10% aproxim adamente.

Las c o n c e n tra c io n e s  de á c id o  s u l f ú r i c o  et 

l a  le c h a d a  r e s u l t a n t e  no deben s e r  s u p e r io r e s  a l  10% , 

p u e sto  que l a s  c o n c e n tr a c io n e s  s u p e r io r e s  a e s t e  v a l o r  se 

t r a d u c i r á n  en una c o r r o s ió n  e x t e n s iv a  de l a  i n s t a l a c i ó n  

d i g e s t o r a .

E l  á c id o  s u l f ú r i c o  se  u t i l i z a  corno á c id o  

s u l f ú r i c o  con centrado  (95 a 97%) o como una s o lu c ió n  acuosa  

de á c id o  s u l f ú r i c o  p rep arad a  a p a r t i r  de á c id o  s u l f ú r i c o  

d i s p e r s a d o  en ngua a c u a lq u ie r  c o n c e n tr a c ió n  deseada de 

á c id o  s u l f ú r i c o .  La c a n tid a d  e x a c t a  de b i s u l f a t o  amónico o 

á c id o  s u l f ú r i c o  n e c e s a r i a  para  r e g e n e r a r  l a  s o lu c ió n  d i g e s ­

t o r a ,  se  determ in a fá c i lm e n t e  a n a l iz a n d o  l a  c o n c e n tra c ió n  

de s u l f a t o  o b i s u l f a t o  amónico en l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  

r e c u p e r a d a ,p o r  métodos c o n v e n c io n a le s ,  y  añadiendo lu e g o  

l a  c a n t id a d  r e q u e r id a  de b i s u l f a t o  amónico o á c id o  s u l f ú r i c o  

a l a  s o lu c ió n  d e l  d i g e s t o r ,  para  l l e v a r  a  cabo l a  regen erac ión

Cuando se  u t i l i z a  c u a lq u ie r a  de e s t o s  

métodos de r e g e n e r a c ió n ,  e s  n e c e s a r i o  a j u s t a r  l a  co n c e n tra ­

c ió n  de s a l  de l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  reg en erad a  a un 

v a l o r  i n f e r i o r  a un 30%, de modo que cuando l a  s o lu c ió n  de 

d i g e s t i ó n  reg e n e ra d a  se  r e c i c l e  y  mezcle con e l  á c id o  c ia n & r i -



co en b r u to ,  l a  c o n c e n tra c ió n  de s a l  t o t a l  en l a  le ch ad a  

r e s u l t a n t e  no exceda d e l  30% aproxim adam ente. La concen­

t r a c ió n  de s a l  en l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  reg e n e rad a  se 

a j u s t a  convenientem ente añad iendo agua a l a  s o lu c ió n  de 

d i g e s t i ó n  reg e n e rad a  o b ie n  purgando una p o rc ió n  de l a  

s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  a n te s  de l a  r e g e n e r a c ió n  y añadiendo 

agua a l a  p o rc ió n  r e s t a n t e  a r e g e n e r a r  y  r e c i c l a r .

Las s o lu c io n e s  de d i g e s t i ó n  que c o n t i e ­

nen f o s f a t o  diam ónico se  re g e n e ra n  según e l  p roced im ien to  

a n t e r i o r  a un pH comprendido e n t re  0 , 2  y  5 y  p r e f e r i b l e ­

mente e n t re  0 , 3  y  2 ,5 *  con d ih id r ó g e n o  o r t o f o s f a t o  de amonio 

y / o  á c id o  f o s f ó r i c o .  La a d ic ió n  (te d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  

de amonio se  t ra d u c e  en l a  d ism in u c ió n  d e l  pH y  en l a  s u s ­

t i t u c i ó n  d e l  f o s f a t o  u lam ónico con d ih iU rógen o  o r t o i o s i a t o  

amónico que e s  e l  m a t e r ia l  a c t i v o  que d i g i e r e  a l a s  t r in n in a  

a m i n o - s u s t i t u id a s .  La a d ic ió n  de á c id o  f o s f ó r i c o  se trad u ce  

en l a  d ism in u c ió n  d e l  pH y en l a  c o n v e rs ió n  de f o s f a t o  

diam ónico a d ih id ro g e n o  o r t o f o s f a t o  de amonio segón l a  s i ­

g u ie n te  e cu a c ió n :

(NH^gttPO^ 4 Ü^'O^ —  ̂ 2N h ^ P 0 ^

No se  r e q u ie r e n  c a n t id a d e s  de á c id o  

f o s f ó r i c o  s u p e r io r e s  a 1.a ca n tid a d  e s te q u io m ó tr ic a ,  in c lu s o  

aunque l a  co n c e n tra c ió n  de á c id o  f o s f ó r i c o  p re se n te  en l a  

le cú ad a  de á c id o  c ia n ú r ic o  en b ru to  r e s u l t a n t e ,  puede e s t a r  

e n t re  10  y  13% aproximadamente.

La c o n v e rs ió n  de s u l f a t o  amónico a 

b i s u l f a t o  amónico con á c id o  s u l f ú r i c o ,  puede e f e c t u a r s e  

in  s l t u  b ien  durante  l a  e tapa  de m ezclado, con l o  c u a l  

se  forma l a  lechad a  de á c id o  c i a n ú r ic o  en b r u to ,  o bien 

d u ran te  l a  e tap a  de ca le n ta m ie n to  en (¡onde son h id r o l iz a t t a s
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l a s  t r i a z i n a s  a m i n o - s u s t i t u id a s .  H1 proced im ien to  p r e f< -  

r id o  de i n  s i t u  se e fe c t ú a  d u ran te  e l  mezclado en donde la  

s o lu c i ó n  acu osa  de á c id o  s u l f ú r i c o  se  mezcla con e l  á c id o  

c i a n ú r ic o  en b ru to ,  l a  s a l  m onoAustituida y / o  l a  s o lu c ió n  

de d i g e s t i ó n  r e c i c l a d a ,  p a ra  form ar una lech ad a  de á c id o  

c i a n ú r ic o  a l  10 - 45 '% que c o n t ie n e  aproximadamente de 5 a 10% 

de á c id o  s u l f ú r i c o  y  aproximadamente de 1 0  a 30% de d icha  

s a l  m o n o s u s t i tu id a .

La c o n v e rs ió n  de f o s f a t o  d iam ónico n 

d ih id r ó g e n o  o r t o f o s f a t o  de amonio con á c id o  f o s f ó r i c o ,  pue­

de e f e c t u a r s e  también in  s i t u ,  como an te r io rm e n te  se  ha d e s ­

c r i t o ,  con c a n t id a d e s  s u f i c i e n t e s  de á c id o  f o s f ó r i c o  para 

fo rm ar  una lech ad a  que co n tie n e  aproximadamente 10 - 15 %  de 

á c i d o  f o s f ó r i c o .

Sorprendentem ente se  ha d e s c u b ie r t o  que 

l a  v e lo c id a d  de c o n v e r s ió n  de l a s  t r i a z i n a s  a m in o - s u s t i t u id a :  

se  dobla  c a s i  cuqndo l a  lech ad a  d e l  d i g e s t o r  co n tie n e  ap ro ­

ximadamente 10 - 15 %  de á c id o  f o s f ó r i c o  en a d ic ió n  a  10-30% 

aproximadamente de l a  s a l  m o n o su st itu id a  de un á c id o  f o s f a t o  

t r i b á s i c o .  E s t e  increm ento  en l a  v e lo c id a d  de c o n v e rs ió n  

so lam ente  ocu rre  con le ch a d a s  que co n tie n e n  d ih id ró g e n o  

o r t o f o s f a t o  de amonio, o ih id ro g e n o  o r t o f o s f a t o  de so d io  o 

d ih id ro g e n o  o r t o f o s f a t o  de p o t a s i o .  L a te  increm ento en l a  

v e lo c id a d  de c o n v e rs ió n  e s  oom ercialm ente s i g n i f i c a t i v o  a la  

v i s t a  d e l  increm ento  s u s t a n c i a l  en lo s  ren d im ie n to s  de á c id o  

c i a n ú r i c o  o b ten id o s  en un p e r io d o  dé tiempo d eterm in ado.

En a d i c i ó n ,  e s t e  increm ento en l a  v e lo c id a d  de co n v e rs ió n  

e s  a ltam e n te  s i g n i f i c a t i v o  en e s p e c i a l  cuando se  u t i l i z a  

d ih id r o g e n o  o r t o f o s f a t o  de amonio, p u e sto  que no s o lo  se  

c o n v ie r t e n  más rápidam ente l a s  t r i a z i n a s  a m in o - s u s t i t u id a a  a
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á c id o  c ia n ú r ic o  y f o s f a t o  d iam ónico a a s t a s  tem p eratu ras  

o p e r a t iv a s  e le v a d n s ,  a in o  que lo a  f o s f a t c s d e  diamonio ( a r ­

marios d u ran te  l a  r e a c c ió n  de d i g e s t i ó n  ae c o n v ie r te n  s im u l­

tanéente a d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  de amonio que f a c i l i t a n  

ad ic io n a lm e n te  l a  r e a c c ió n  de d i g e s t i ó n .  Las c a n t id a d e s  de 

á c id o  f o s f ó r i c o  s u p e r io r e s  a un 15% no son p r e f e r i b l e s  pues­

to  que l a  v e lo c id a d  de c o n v e rs ió n  no increm enta s i g n i f i c a ­

tivam ente  a l  aumentar l a s  c o n c e n tra c io n e s  de á c id o  f o s f ó r i c o .  

La s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  r e c u p e ra d a  o b ie n  ae desecha  p ara  

p r o d u c ir  subproductos ú t i l e s  o b ie n  se re g e n e r a  y  r e c i c l a  

como a n te r io rm e n te  se  ha d e s c r i t o .

K1 á c id o  f o s f ó r i c o  se u t i l i z a  como á c id o  

f o s f ó r i c o  concentrado o como una s o lu c ió n  acu osa  de á c id o  

f o s f ó r i c o  preparada  a p a r t i r  de á c id o  o r t o f o s f ó r i c o ,  á c id o  

p i r o f o s f ó r i c o ,  á c id o  s u p e r f o e f ó r i c o  o com binaciones de lo s  

mismos, en d i s p e r s i ó n  en agua , a  c u a lq u ie r  c o n c e n tra c ió n  

d esead a  de á c id o  f o s f ó r i c o .

Los c r i s t a l e s  de á c id o  c i a n ú r ic o  produ­

c id o s  según e s t a  in v e n c ió n  son c r i s t a l e s  n u evos, g ra n d e s ,  

b ie n  d e f i n i d o s  y  de l i b r e  f l u e n c i a .  Sorprendentem ente, se  

ha d e s c u b ie r t o  que e l  tamaño c r i s t a l i n o  depende de l a  

s o lu c ió n  d i g e s t o r a  e s p e c i f i c a  u t i l i z a d a .  Por  e je m p lo , cuando 

l a  s o lu c ió n  d i g e s t o r a  c o n tie n e  b i s u l f a t o  amónico, b i s u l f a t o  

s ó d ic o ,  b i s u l f a t o  p o t á s ic o  o d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  de 

amonio y  á c id o  f o s f ó r i c o ,  por l o  menos e l  90% de l o s  c r i s t a ­

l e s  de á c id o  c ia n ú r ic o  rec u p erad o s  t ie n e n  tamaños de p a r t í c u ­

l a  de 700 a 800  m ieras  y t ie n e n  d e n s id a d e s  a p a r e n te s  de i , 10  

g/cmP aproximadamente, con ten iend o  0 ,0 0 1  a  0 , 1%  aproxim ada­

mente de con ten id os en s u l f a t o  o f o s f a t o  como a n te r io rm e n te  

s e  ha mencionado.
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E sto s  c r i s t o ] e s  son aproximadamente 

1 5  ven es mas grande que lo s  c r i s t a l e s  de Anido c ia n ú r ic o  

p re p a ra d o s  convencronalm ente . La form ación  d i r e c t a  de c r i s ­

t a l e s  g ran d e s  perm ite  que lo s  c r i s t a l e s  sean  recu p erad o s  

de un modo f á c i l  y  e f i c a z  s i n  l a  n e ce s id ad  de l l e v a r  con­

t r o l e s  cu id ad o so s  para e v i t a r  l a s  p é rd id a s  de á c id o  c ia n ú r ic o  

a t r i b u i b l e s  p r in c ip a lm e n te  a  lo s  eq u ip os  de s e p a r a c ió n  con­

v e n c i o n a le s .  En a d i c i ó n ,  l o s  c r i s t a l e s  p ro d u c id o s  t ie n e n  

unos v a lo r e s  de f r a g i l i d a d  aproximadamente i g u a le s  a lo s  

c r i s t a l e s  p rep arad o s  convencionalmeníte, p erm itien do  a s i  

que lo s  c r i s t a l e s  sean  m an ipulados, t ra n s p o r ta d o s  y  alma­

cenados fá c i lm e n t e  s i n  p r e s e n t a r  l a s  d i f i c u l t a d e s  a s o c ia d a s  

con e l  e s p o lv o r e o .

Los s i g u i e n t e s  e jem plos  se  p roporc ion an  

p ara  i l u s t r a r  a d ic io n a lm e n te  e s t a  in v e n c ió n .  Todos lo s  p o r­

c e n t a je s  in d ic a d o s  e s t á n  basados con r e s p e c t o  a l  peso  t o t a l  

de la  le c h a d a ,  a menos que se e s p e c i f i q u e  l o  c o n t r a r i o .  

EJEMPLO 1

E ste  e jem plo  dem uestra e l  e f e c t o  que 

t ie n e  l a s  d i f e r e n t e s  s a l e s  in o r g á n ic a s  sobre  e l  p o r c e n ta je  

de l a s  t r i a z í n n s  a m in o - s u s t t t u id a s  < o n v e r t id a s  a a c id o  c i a ­

n ú r ic o .

Experim ento in v e n t iv o  I

Una m uestra de 2 5 * 8  g  ( 0 , 2  m oles) de 

á c id o  c i a n ú r ic o  en b ru to ,  p rep arad o  a p a r t i r  de urea que 

p o r  a n á l i s i s  o f r e c e  aproximadamente 80 '% de á c id o  c ia n ú r ic o ,  

18% de am elida  y  2% de a m e lin a ,  se mezcla con 50 g (0 , 4 3  

m oles) de b i s u l f a t o  amónico (Na^HSO^) y  12 0  g de agua, para 

fo rm ar una le ch a d a  de á c id o  c ia n ú r ic o  en b r u t o .  La lech ad a  

se  ca rg a  a l  i n t e r i o r  de a u to c la v e  H a s t e l lo y  B ^ ^  de ,.t00 mi.



- 2 1 -

5

10

13

¿ 20

2 $

3 0

E l  a u to c la v e  se  s e l l a ,  se sacude y  se  c a l l e n t a  a 2 0 0 9 ': en 

un p e r io d o  de tiempo de 85  m in u tos , La te m p era tu ra  de r e a c ­

c ió n  se m antiene lu e g o  en 2 0 0 9 0  du ran te  1  m inuto. Bt a u t o c l a ­

ve se e n f r i a  lu e g o  en un baño de h i e l o  y  se  e n f r i a  r á p id a ­

mente a 1 0 9 C, La mezcla de r e a c c i ó n  áe e x t r a e  d e l  a u to c la v e  

y  e l  á c id o  c ia n ú r ic o  c r i s t a l i z a d o  se f i l t r a  de l a  s o lu c ió n  

de d i g e s t i ó n .  Los c r i s t a i e s  de á c id o  c ia n ú r ic o  f i l t r a d o s  

se  a n a l iz a n  lu ego  con r e s p e c t o  a l  con ten id o  en á c id o  c ia n ú ­

r i c o ,  am elid a  y  a m e lin a .  E l  produ cto  t i e n e  una d en sid ad  

a p a r e n te  de 1 , 1 0  g/cmr aproximadamente y e l  90% aproxim ada­

mente, como mínimo, de lo s  c r i s t a l e s  de á c id o  c i a n ú r ic o ,  

p oseen  tamaños de p a r t í c u l a  comprendidos e n t re  700 y 800 

m ie r a s .  Loa r e s u l t a d o s  se  o f r e c e n  en l a  t a b la  I .

Experim ento in v e n t iv o  2 

Se r e p i t e  e l  p ro ce d im ie n to  d e l  e x p e r i ­

mento 1 ,  e x c e p to  que en lu g a r  d e l  b i s u l f a t o  amónico se 

u t i l i z a n  50  g ( 0 , 3 6  m oles) de b i s u l f a t o  s ó d ic o  monohidratado 

(NaHHO. .HLO). E l  produ cto  t ie n e  una d en sid ad  a p a re n te  de 

1 , 1 0  g/cnP aproximadamente y  a l  menos e l  90% de lo s  c r i s t a ­

l e s  de á c id o  c i a n ú r ic o  t ie n e n  tamaños de p a r t í c u l a  compren­

d id o s  e n t re  700  y  8 0 0  m ieras  aproxim adam ente. Loa r e s u l t a d o s  

se  o fre c e n  en l a  T a b la  1 .

Experim ento i n v e n t iv o  1 

Se r e p i t e  e l  p ro ced im ien to  d e l  e x p e r i ­

mento 1 , e x c e p to  que en lu g a r  d e l  b i s u l f a t o  amónico se  u t i ­

l i z a n  50 g ( 0 , 4 3  m oles) de d ih id ro g e n o  o r t o f o s f a t o  de amonio. 

E l  p roducto  t ie n e  a l  menos un 90% de c r i s t a l e s  de á c id o  

c i a n ú r ic o  de un tamaño de p a r t í c u l a  de 30O a 4 0 0  m ie ra s .  Los 

r e s u l t a d o s  se resumen en l a  T a b la  I .

Experim ento com parativo  A
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Se r e p i t e  e l  p roced im ien to  d e l  exp e­

rim en to  1 ,  e x c e p to  que en lu g a r  d e l  b i s u l f a t o  amónico se 

u t i l i z a n  30 g ( 0 ,9 3  ' " o le s )  de c lo r u r o  amónico. E l  p roducto  

t i e n e  a l  menos e l  90% de c r i s t a l e s  dé á c id o  c ia n ú r ic o  de 

un tamaño de p a r t í c u l a  i n f e r i o r  a 10 0  m ie r a s ,  i o s  r e s u l t a d o s  

se  o f r e c e n  en l a  t a b l a  I .

EJEMPLO 2

E ste  e jem plo  dem uestra e l  p o r c e n ta je  

de c o n v e rs ió n  de t r i a z i n n s  a m in o - s u s t i t u id a s  a á c id o  c ia n ú ­

r i c o ,  con b i s u l f a t o  amónico y  d ih id ro g e n o  o r t o f o s f a t o  de 

amonio en com binación con á c id o  f o s f ó r i c o .  E s te  e jem plo 

dem uestra  también l a s  v e lo c id a d e s  de c o n v e rs ió n  de r e a c c i ó n .

Experim entos in v e n t iv o s  5 a 9

Una m uestra de 2 5 , 8  g ( 0 , 2  m oles) de 

á c id o  c i a n ú r ic o  en b ru to  p rep arad o  a p a r t i d  de urea t ip o  

de a n á l i s i s  o f r e c e  aproximadamente 80% de á c id o  c ia n ú r ic o ,  

18% de am elida  y  2% de am e lin a ,  se  m ezcla  con 10 0  mi de 

a g u a , para  form ar una lech ad a  a l  1 0 , 8%. La lech ad a  se  carga  

a l  i n t e r i o r  de un a u to c la v e  Un; t e  H o y  11 de 300 mi. : 1  a u to ­

c la v e  se  s e l l a ,  se sacude y  se c a l i e n t a  a 2 0 0 9 C. Una so ­

lu c ió n  de 30 g  de d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  de amonio en 

6 l  mi de ag u a , mantenida a 7 0 9 0 , se i n s u f l a  entonces  a l  

i n t e r i o r  d e l  a u to c la v e  b a jo  p r e s i ó n ,  b ien  s o la  o b ie n  s im u l­

táneam ente con una s o lu c ió n  a c u o sa  de á c id o  f o s f ó r i c o .  En e l  

exp erim en to  5 < no se añade á c id o  f o s f ó r i c o .  En e l  e x p e r i ­

mento 6, se  i n s u f l a n  a l  i n t e r i o r  d e l  a u to c la v e  1 0 , 4 6  g de 

a c id o  o r t o f o s f o r i c o  a l  86^ en 140  g de agua. En e l  e x p e r i ­

mento 7 ,  se  i n s u f l a n  en e l  a u t - c l a v e  2 0 ,9  g de á c id o  o r to ­

f o s f o r i c o  a l  86% en l 40  g de ag u a . Kn e l  experim ento  8, 

se  i n s u f l a n  en e l  a u to c la v e  2 3 , 5  g de á c id o  o r t o f o s f ó r i c o  a l
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86% en l 40g de agua. En e l  experim ento  9 , ae i n s u f l a n  en e l  

a u to c la v e  34*8  g de á c id o  o r t o f o s f & r i c o  a l  86% en 140  g de 

a g u a .

La tem p eratu ra  de r e a c c i ó n  se  mantiene 

en 2 0 0 9 C du ran te  1  m inuto. El a u t o c la v e  se  e n f r i a  entonces 

en un baño de h i e l o  t r a s  l o  c u a l  se  e n f r i a  rápidamente a 

M0 9 C en e l  e s p a c io  de 30 segu n dos, Oespuás de e n f r i a r  a 

1 0 9 C, e l  á c id o  c ia n ú r ic o  c r i s t a l i z a d o  se  f i l t r a  de l a  s o ­

lu c ió n  de d i g e s t i ó n .  Los c r i s t a l e s  f i l t r a d o s  de á c id o  c ia n ú ­

r i c o  se a n a l iz a n  entonces  con r e s p e c t o  a l  co n ten id o  en á c id o  

c ia n ú r ic o ,a m e l id a  y a m e lin a .  Los r e s u l t a d o s  se o fr e c e n  en 

l a  T ab la  I I .  Las v e lo c id a d e s  de r e a c c i ó n  se  m uestran en l a

T abla  I I  como una c o n sta n te  de v e lo c id a d  en h o ras  r e c i p r o c a s ,
* 1b a jo  e l  encabezam iento k h r  * .

Experim ento  in v e n t iv o  10

Se r e p i t e  e l  p ro ced im ien to  d e l  e x p e r i ­

mento 5 ,  e x c e p to  que en lu g a r  de l a  s o lu c ió n  de d ih id ró g e n o  

o r t o f o s f a t o  de amonio, se  i n s u f l a  en e l  a u to c la v e  una s o l u ­

c ió n  de 50 g  de b i s u l f a t o  amónico en 6 l  mi de ag u a , m anteni­

da a 70*C . Los r e s u l t a d o s  se o f r e c e n  en l a  T a b la  I I .

EJEMPLO 1

E ste  e jem plo  dem uestra e l  e f e c t o  que 

t i e n e  e l  empleo de s o lu c io n e s  de d i g e s t i ó n  de b i s u l f a t o  

amónico r e c i c l a d a s  para c o n v e r t i r  l a s  t r i a z i n a s  a m in o - s u s t i -  

t u id a s  a á c id o  c i a n ú r ic o .

Experim entos in v e n t iv o s  1 1  __a_ 1 8

Hn e l  exp erim en to  1 1 ,  una m uestra de 

2 3 ,8  g  ( 0 , 2  m oles) de á c id o  c i a n ú r ic o  en b r u to ,  p rep arad o  a 

p a r t i r  de urea  que por a n á l i s i s  o f r e c e  aproximadamente 80% 

de á c id o  c i a n ú r ic o ,  18% de am elida  y  2% a m e lin a ,  se  mezcla



5

10

15

20

25

30

- 2 4 -

non 50 g ( 0 , 4 3  moles) de b i s u l f a t o  amónico y  120  g de agua, 

p ara  fo rm ar tina lech ad a  de á c id o  c ia n ú r ic o  en b ru to .  La lecha 

da se ca rg a  a l  i n t e r i o r  de un a u to c la v e  H a s t e l lo y  B de 3 0 0  mJ 

K1 a u t o c la v e  se  s e l l a ,  se  sacude y  se  c a l l e n t a  a 2 0090  en un 

p e r io d o  de tiempo de 85 m inutos. La tem peratu ra  de r e a c c ió n  

se  m antiene a 20090  du ran te  1 minuto. K1 a u t o c la v e  se e n f r i a  

lu e g o  en un baño de h i e l o  t r a s  l o  c u a l  se  en ff- ia  rápidam ente 

a 1 0 9 0 . La m ezcla  de r e a c c ió n  se  se p ara  d e l  a u to c la v e  y  e l  

á c id o  c i a n ú r ic o  c r i s t a l i z a d o  se f i l t r a  de 1a s o lu c ió n  de 

d i g e s t i ó n .  Los c r i s t a l e s  f i l t r a d o s  de á c id o  c ia n ú r ic o  se 

a n a l iz a n  e n ton ces  con r e s p e c t o  a l  con ten id o  en á c id o  c ia n ú ­

r i c o ,  am e lid a  y  a m e lin a .

Kn e l  experim ento  1 2 ,  e l  peso combinado 

o r i g i n a l  ( 17 0  g) de b i s u l f a t o  amónico y  agua se  r e s t a b l e c e  

añadiendo 1 1  g  de agua a l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  r e c u p e r a ­

da d e l  experim ento  1 1  que pesa 1 5 9  g .  A l a  s o lu c ió n  r e s t a u ­

rad a  y  t r a t a d a  según e l  experim ento  1 1 ,  se  añade una muestra 

de 2 5 ,8  g  ( 0 , 2  m oles) de á c id o  c i a n ú r ic o  en b r u t o ,  p rep arad o  

como a n te r io r m e n te ,  y  que por a n á l i s i s  o f r e c e  80% de á r id o  

c i a n ú r i c o ,  18% de am elida  y  2% de a m e lin a .  I os c r i s t a l e s  de 

á c id o  c i a n ú r ic o  se  f i l t r a n  de l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  y se  

a n a l iz a n  con r e s p e c t o  a l  co n ten id o  en á c id o  c i a n ú r ic o ,  a m e l i ­

da y  a m e lin a .  Se r e p i t e  e l  p ro ced im ien to  d e l  experim ento  1 2  

en l o s  exp erim en tos  1 3  y  14  con l a  s o lu c io n e s  de d i g e s t i ó n  

r e c u p e ra d a s  de lo s  experim entos 1 2  y  1 3  r e s p e c t iv a m e n te .

Kn e l  experim ento  14  R, l a  s o lu c ió n  de 

d i g e s t i ó n  recu p erad a  d e l  experim ento  14  se  re g e n e ra  con á c id o  

s u l f ú r i c o .  La s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  se  a n a l iz a n  con r e s p e c t o  

a l  co n ten id o  en s u l f a t o  amónico

e n to n c es  a l a  s o lu c i ó n  de d i g e s t i ó n  una can tid ad  estequiom á-
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t r i c a  de á c id o  s u l f ú r i c o  con cen trado  (P3 %), para  c o n v e r t i r  

e l  s u l f a t o  amónico a b i s u l f a t o  amónico. Se purga una p o r­

c ió n  d e l  35% de la  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  y ge nñnde agua 

a la  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  para r e s t a u r a r  e l  co n ten id o  en 

b i s u l f a t o  amónico y  agua a 170  g .

Kn e l  experim ento  1 5 , la  s o lu c ió n  de 

d i g e s t i ó n  reg en erad a  (exp er im en to  1 *) R) se  m ezcla  con á c id o  

c i a n ú r ic o  en b ru to  según e l  e xp erim en to  11 y  lo g  c r i s t a l e s  

de á c id o  c i a n ú r ic o  f i l t r a d o s  Se a n a l iz a n  con r e s p e c t o  a l  

co n ten id o  en á c id o  c i a n ú r ic o ,  am elida y  a m e lin a .

En lo s  exp erim en tos  1 6 , 1 7  y  i b ,  se  

r e p i t e  e l  p roced im ien to  d e l  experim ento  1 2 ,  con lo s  s o lu ­

c io n e s  de d i g e s t i ó n  re c u p e ra d a s  de lo s  exp erim en tos 1 5 ,  16  

y  1 7  r e s p e c t iv a m e n te ,  y  lo s  c r i s t a l e s  de á c id o  c i a n ú r ic o  

f i l t r a d o s  se  a n a l iz a n  con r e s p e c t o  a su  co n ten id o  en á c iu o  

c i a n ú r i c o ,  am elida  y  a m e lin a .

Los r e s u l t a d o s  se  o f r e c e n  en l a  T ab la

I I I .
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TAH1A J

¡í jem S a i  In o r g á n ic a Ph de r e a c c ió n A n á l i s i s  d e l  pro % Tota 1
})lo 
j){9__

P r l n c i
PÍO

F in a l ducto
% á c id o  A me l i d  a 
c ia n ú -  y /'melinn 
r i c o

de con­
v e r s i ó n  
de ame- 
l id n  y 
ame l in a

KH^USO^ 0 ,5 0 0 ,6 5 >9 9 , 9  t r a z a s 99

2 NaUSO^.H^O 0,H0 1 , 0 5 ) 9 9 , 9 t ra z a  s 99

3 4 , 1 5 4 , 4 ' 9 9 , 9 t ra za s 97

4 í^aH^PO^.U^O 4 , 2 5 4 , 9 5 9 9 , 2 0 ,H 95

Comparntivo 
A NH^Cl 4 ,H1 5 , 8 H4 , 4 1 5 , 6 26

S i g n i f i c a  S u p e r io r  a

Tam no c r i s t a l i n o  
d e l  áci(to c iartú r ic t

^90,^ con tamaños d< 
p a r t í c u l a s  e n tre  
700 y  RUO m ieras

ig u a i  que en e l  
F.xperimento 1

^ 9 0 con inmunos d< 
p a r t í c u l a s  e n tre  
300 y 4üd m ieras

^90% con tamaños d< 
p a r t í c u l a s  e n tre  
200  y  300 m ieras

^90'.& con tamaños d< 
p a r t í c u l a s  i n f e r i ó  
r e s  a 100  m ie ra s .
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l;jem
pío

Concen­
t r a c i ó n

Concentra 
c ió n  de

- Concen­
t r a c ió n

pH f i n a l  
de r e a c c ió n

% t o t a l  
de con-

k h r"^ Tamaño c r i s t a l i n o  
d e l  & ci'!o  c ia n ú r ic c

de
K H ^H SO ^ en %

de H PO  ̂
en',%

Vers ion 
de nme- 
l i d a  y

e n % ante l i n a

5 0 2 1 , 0 0 4 , 9 5 H3 , 0 78 ^90% con tamaños de 
p a r t í c u l i ' s  e n tre  
300 y 4 0 0  m ieras

6 0 2 1 , 0 6 ,0 3 , 3 3 8 8 , 1 12 7 i g u a l  que en e l  
experim en to  5

7 0 2 1 , 0 1 2 , 5 2 , 4 5 9 7 , 8 228 ^90% con tamaños de 
p a r t í c u l a s  e n tre  
70O y 800  m ieras

8- 0 2 1 , 0 1 3 , y 2 , 4 2 9 7 , 5 226 i g u a l  que en e l  
experim ento  7

0 2 1 , 0 2 0 ,0 2 , 2 5 9 7 , 8 228 i g u a l  que en e l  
experim ento  7

10 2 1 , 0 0 0 0 ,6 5 9 5 ,o 180 i g u a l  que en e l  
experim ento  7

S i g n i f i c a s u p e r io r a .
*
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TABLA I I I

' jem pH de re 0 c c i  ón A n á l i s i s d e l  nroducto t o t a l  de O b servac ion es
,1o
!9__

P r i n c i  
f i o  "*

F i n a l *%* á c id o  
c ia n ú ­
r i c o

% nm elida y 
Amelina

c o n v e rs ió n  
de am elida  
V am elina

' '<

.1 0 , 5 0 0 , 5 5 7 9 9 , 9 t r a z a 9 9 , 0 D ig e s t ió n  con 
nueva

s o lu c ió n

.2 0 , 5 3 0 , 6 5 >9 9 , 9 t r a z a 9 8 , 9 D ig e s t ió n  con prim era s o lu ­
c ió n  de r e c i c l o  d e l  expe­
r im ento  1 1

-3 0 , 6 5 o , 9 5 > 9 9 , 9 t ra z a 9 8 , 9 D i g e s t ió n  con segunda s o lu ­
c ió n  de r e c i c l o  d e l  expe­
r im ento  12

4 0 , 9 5 1 , 2 5 > 9 9 , 9 t r a z a 9 8 , 5 D ig e s t ió n  con t e r c e r a  s o lu -
c io n  de r e c i c l o  d e l  e x p e r i ­
mento 13

4R R e g e n e ra c ió n  de l a  s o lu c ió n  de d ig e s  
t ió n  d e l  exp erim en to  14

5 0 ,5 0 0 ,3 6 >9 9 , 9 t r a z a 9 9 , 0

6 0 ,5 6 0 ,6 7 > 9 9 , 9 t r a z a 9 8 , 9

7 , 0 ,6 7 0 ,9 8 >9 9 , 9 t r a z a 9 8 ,8

D ig e s t ió n  con s o lu c ió n  de 
d i g e s t i ó n  reg e n e rad a  d e l  
experim ento  14

D ig e s t ió n  con s o lu c ió n  d e l  
r e c i c l o  d e l  experim ento  1 3

D ig e s t ió n  con s o lu c ió n  del 
r e c i c l o  d e l  experim ento  16

8 .  C ,96  1 , 2 7  > 9 9 ,9 t r a z a  98 ,5 D ig e s t ió n  con s o lu c ió n  d e l  
r e c i c l o  d e l  expedimento 1 7

* "  S i g n i f i c a  s u p e r i o r  a .

!

]
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N O T A

E s c r i t a  s u f ic ie n te m e n t e  Ja  n a t u r a le z a  

d e l  in v e n to ,  a s i  como la  manera de r e a l i z a r l o  en lp p^ác- 

t i c :  , debe h a c e rse  c o n s t a r  que l a s  d i s p o s i c i o n e s  a n t e r i o r ­

mente in d ic a d a s ,  son s u s c e p t i b l e s  de m o d if ic a c io n e s  de de­

t a l l e  en cuanto no a l t e r e n  su  p r i n c i p i o  fundam ental; tam­

bién  se hace c o n s t a r ,  que e l  in v en to  corresponde a una 

s o l i c i t u d  de p a t e n te ,  p rese n tad a  en N o rteam érica , b a jo  e l  

número á e r  5 1 1 , 4 4 7 , de fecha de 2 de' octu bre  de 1 . 9 7 4 , 

a co g ién d o se  por l o  ta n to  a lo s  b e n e f i c i o s  que conceden lo s  

Convenios I n t e r n a c i o n a le s  en v i g o r ,  s ien d o  l o  que c o n s t i ­

tuye l a  e se n c ia  d e l  r e f e r i d o  in v e n to  y  por l o  que se  s o ­

l i c i t a  P aten te  de In v e n c ió n  por 20 años en Esp añ a , s o b r e :  

PROCEDIMIENTO l'M r'. P U R IF IC A R  -CIOO CIANURICO EN ORUTO; 

c a r a c t e r iz á n d o s e  por l o  s i g u i e n t e :

1 * . -  P ro ced im ien to  para p u r i f i c a r  á c id o  

c i a n ú r ic o  en b ru to ,  c a r a c t e r i z a d o  porque comprende:

a )  m e z c la r ,  en c a n t id a d e s  s u f i c i e n t e s  de a g u a , á c id o  c i a -  

n ú e r ic o  en b ru to  y  una s a l  m o n o s u t i t u id a  de un á c id o  in o r ­

g á n ic o ,  en donde e l  á c id o  in o r g á n ic o  e s  un á c id o  in o r g á n ic o  

d i b á s i c o  o t r i b á s i c o ,  para form ar una lechad a  de á c id o  

c ia n ú r ic o  en bruto  a l  10 - 45% que c o n tie n e  de 1 0  a 30% de 

s a l  m o n o su stitu id a  de un á c id o  in o r g á n ic o ,  cuya lech ad a  

puede co n te n er  opcionnlmente un á c id o  m in e r a l ;

b) c a l e n t a r  l a  lech ad a  a una tem peratura  de 1 6 0 - 2 2 0 4 0  

b a jo  a l  menos l a  p r e s ió n  eutogénamente d e s a r r o l l a d a  para 

d i g e r i r  l a s  impurezas de á c id o  c i a n ú r ic o  en b ru to ;

c )  e n f r i a r  la  lechada de á c id o  c i a n ú r ic o  d i g e r i d o  pora 

p r e c i p i t a r  lo s  c r i s t a l e s  de á c id o  c i a n ú r ic o ;  y

d) r e c u p e r a r  lo s  c r i s t a l e s  de á c id o  c ia n ú r ic o  de la  s o iu -
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c lo n  de d i g e s t i ó n ,  s e c a r  opcionalm enta lo a  c r i s t a l e s  y  

r e c u p e r a r  opcionalm ente l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n ,  a j u s t a r  

su  pH s i  e s  n e c e s a r io  y  r e c i c l a r  l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  

recu p erad a  de la  e tap a  d) a l a  e tap a  a ) .

2 &. - P ro ced im ien to  según la  r e i v i n d i c a ­

c ió n  1 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque la  s a l  m on osu stitu id a  de un 

á c id o  in o r g á n ic o  se  e l i g e  d e l  grupo c o n s is t e n t e  en d i s u l -  

amónico, d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  de amonio, d i s u l ­

f a t o  s ó d ic o ,  d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  s ó d ic o ,  b i s u l f a t o  

p o t á s ic o  y  d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  p o t á s ic o .

3 * . -  P ro ce d im ie n to  segú n  l a  r e i v i n d i -  

c a c io n  1 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque se  m ezclan ca n tid a d e s  su ­

f i c i e n t e s  de á c id o  c ia n ú r ic o  en b ru to  con uña s a l  monosus- 

t i t u i d a  de un á c id o  in o r g á n ic o ,  para form ar una lech ad a  

de á c id o  c i a n ú r ic o  en b ru to  a l  10 -2 $% .

P ro ced im ien to  según la  r e i v i n d i ­

c a c ió n  1 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque l a s  impurezas de á c id o  

c i a n ú r ic o  en b ru to  se  d i g i e r e n  d u ran te  un p e r io d o  de tiempo 

que o s c i l a  e n t re  1 5  segundos y  1 0  minutos aproxim adamente.

5 ' . -  P roced im ien to  según l a  r e i v i n ­

d i c a c ió n  1 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque l a  lechada se  c a l i e n t a  

a una tem peratura  de 1<?0 a 2 0 3 9C.

6 * . -  P ro ced im ien to  según l a  r e i v i n d i ­

c a c ió n  1 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque la  e tapa  de mezclado a) 

y  l a  e tap a  de ca le n ta m ie n to  b) se  e fe c tú a n  en una s o l a  

e t a p a .

7 *.-^ P ro ced im ien to  según l a  r e i v i n d i ­

c a c ió n  1 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque la  s a l  m o n o su stltu id a  en 

un á c id o  in o r g á n ic o  e s  b i s u l f a t o  amónico.

8 * . -  P ro ce d im ie n to  según la  r e i v i n d i ­
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c a c ió n  7 * )  c a r a c t e r i z a d o  porque e l  p ro d u cto  de á c id o  c ia n ú ­

r i c o  recu p erad o  co n tie n e  a l  menos uñ 90% de c r i a t a l e s  de 

á c id o  c i a n ú r ic o  que t ie n e n  un tamaño de p a r t í c u l a  compren­

d id o  e n t re  700 y 8 0 0  m ie ra s .

9 # . -  P ro ced im ien to  según l a  r e i v i n d i c a -  

c iú n  1 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque l a  s a l  m on osu atitu id a  de 

un á c id o  in o r g á n ic o  es  b i s u l f a t o  só d ic o .

1 0 * . -  P roced im ien to  según l a  r e i v i n d i -  

cac iú n  9** c a r a c t e r i z a d o  porque e l  p rodu cto  de á c id o  c ia n ú ­

r i c o  recu p erad o  co n t ie n e  a l  menos un 90% db c r i s t a l e s  de 

á c id o  c ia n ú r ic o  que t ie n e n  tamaños de p a r t í c u l a  d e l  orden 

de 700 a 800 m ie ra s .

1 1 * . -  P ro ced im ien to  según l a  r e i v l n d i -  

c a c iú n  1 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque l a  s a l  m on osu atitu id a  en 

un á c id o  in o r g á n ic o  es b i s u l f a t o  p o t á s ic o .

1 2 * . -  P ro ce d im ie n to  según l a  r e i v i n ­

d i c a c ió n  1 1 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque e l  p rodu cto  de á c id o  

c i a n ú r ic o  rebuperado c o n t ie n e  a l  menos un 90¿ de c r i s t a l e s  

de á c id o  c ia n ú r ic o  que t ie n e n  tamaños de p a r t í c u l a  compren, 

d id o s  e n tre 7 0 0  y  8 0 0  m ie ra s .

1 3 *<* P ro ced im ien to  según l a  r e i v i n -  

d ic n c iú n  1 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque lo s  c r i s t a l e s  de á c id o  

c i a n ú r ic o  recu p erad o s  de l a  e ta p a  c) se  secan  a una tempe­

r a t u r a  de a l  menos 1 2 0 3 C a l a  tem peratu ra  de d escom p osic ió n  

de lo s  c r i s t a l e s .

1 4 * . -  P ro ce d im ie n to  según l a  r e i v i n d i ­

c a c ió n  1 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque comprende r e c i c l a r  l a  s o lu ­

c ió n  de d i g e s t i ó n  recu p erad a  de l a  e tapa d) a l a  e ta p a  a )  

p ara  p r o p o rc io n a r  una s a l  m o n o su stitu id a  de un á c id o  in o rg á ­

n ic o  para  p u r i f i c a r  e l  á c id o  c i a n ú r ic o  en b r u t o .
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1 5 * . -  P ro ced im ien to  según l a  r e i v i n ­

d i c a c ió n  I * , c a r a c t e r i z a d o  porque comprende r e c i c l a r  l a  

s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  recu p erad a  de l a  e tap a  d) a l a  e tap a  

a )  h a s ta  que e l  pH de l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  recuperada 

e s  s u p e r i o r  a  5 aproximadamente, para  p ro p o rc io n a r  una s a l  

m o n o su st itu id a  dg un á c id o  in o r g á n ic o  para  p u r i f i c a r  e l  

á c id o  c i a n ú r ic o  en b r u t o .

* 1 6 * . -  P ro ced im ien to  según la  r e i v i n ­

d i c a c ió n  1 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  

de l a  e tapa cf) qpe c o n tie n e  una s a l  m o n osu stitu ida  de un 

á c id o  in o r g á n ic o  e le g i d a  d e l  grupo c o n s is t e  en b i s u l f a t o  

amónico y  d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  amónico y  que t ie n e  un 

pH e n tre  0 , 2  y  5 ,  se  r e c i c l a  a l a  etapa  a) para  p r o p o rc io ­

n a r  d ich a  s a l  m o n o su stitu id a  de un á c id o  in o r g á n ic o  para 

p u r i f i c a r  e l  á c id o  c ia n ú r ic o  en b ru to .

1 7 * Pr ocedi mi ent o  según l a  r e i v i n ­

d i c a c ió n  1 *, c a r a c t e r i z a d o  porque comprende r e g e n e r a r  l a  

s o lu c i ó n  de d i g e s t i ó n  r e c u p e ra d a  a ju s ta n d o  e l  pH de l a  

s o lu c i ó n  de d i g e s t i ó n  rec u p era d a  a un v a l o r  comprendido 

e n t re  0 , 2  y  5 con un m a t e r ia l  e l e g i d o  d e l  grupo c o n s is t e n t e  

en ( l )  una s a l  m onosustLtuida de un á c id o  in o r g á n ic o  id á n -  

t i c o  a l a  s a l  m o n o su stitu id a  d e l  á c id o  in o r g á n ic o  usada 

en l a  e tap a  a )  y  ( 2 ) un á c id o  m in e ra l  a p a r t i r  d e l  c u a l  

se  d e r i v a  l a  s a l  m o n o su st itu id a  d e l  á c id o  in o r g á n ic o ,  r e -  

c i c l a r  l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  reg en erad a  a l a  e tap a  a) 

para p r o p o rc io n a r  una s a l  m o n o su stitu id a  de un á c id o  in o r ­

g á n ic o  para p u r i f i c a r  e l  á c id o  c ia n ú r ic o  en b ru to  y  mez­

c l a r  l a  s o lu c ió n  de d i g o s t i ó n  re g e n e ra d a  con e l  á c id o  

c i a n ú r ic o  en b r u to .

30 l 8 s . -  P ro ce d im ie n to  según l a  r e i v i n d i -
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cn ción  1 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque comprende r e g e n e r a r  la  

s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  recu p erad a  de lo  e tap a  d) que con­

t ie n e  s u l f a t o  amónico, a ju s ta n d o  e l  pH de d ic h a  s o lu c ió n  

de d i g e s t i ó n  a un v a l o r  comprendido e n t re  0 ,2  y  5 con un 

$ m a t e r i a l  e l e g i d o  d e l  grupo c o n s i s t e n t e  en b i s u l f a t o  amó­

n ic o  y  á c id o  s u i f ó r i c o ,  r e c i c l a r  l a  s o lu c ió n  de d i g e s ­

t ió n  reg e n e rad a  a l a  e tap a  a )  para  p r o p o rc io n a r  una s a l  

m on osu atitu id a  de un á c id o  in o r g á n ic o  para p u r i f i c a r  e l  

á c id o  c i a n ó r i c o  en b ru to  y m e z c la r  l a  s o lu c ió n  de d l g e s -  

1 0  t i ó n  regen erad a  con e l  á c id o  c i a n ó r i c o  en b r u t o .  '

i y * . -  P ro ced im ien to  aegón l a  r e i v i n ­

d i c a c ió n  1 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque comprende r e g e n e r a r  l a  

s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  rec u p erad a  de l á  etapa  d) que con­

t i e n e  f o s f a t o  dinmónico a ju s ta n d o  e l  pH de d ich a  s o lu c ió n  

15 de d i g e s t i ó n  a un v a l o r  comprendido e n tre  0 , 2  y  5 con un

m a t e r i a l  e le g i d o  d e l  grupo c o n s is t e n t e  en d ih id ró g e n o  

o r 'o f o s f a t o  de amonio y  á c id o  f o s f ó r i c o ,  r e c i c l a r  l a  s o lu ­

c ió n  de d i g e s t i ó n  regen erad a  a l a  e tapa  a )  para  p rop or­

c i o n a r  una s a l  m on oaustitu idp  de un á c id o  in o r g á n ic o  para 

20 p u r i f i c a r  e l  á c id o  c i a n ó r i c o  en b ru to  y  m e z c la r  la  s o l u ­

c ió n  de d i g e s t i ó n  reg e n e rad a  con e l  á c id o  c i a n ó r i c o  en 

b r u to .

2 0 * . -  P ro ced im ien to  segón l a  r e i v i n ­

d i c a c ió n  1 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque e l  á c id o  c i a n ó r i c o  en 

25  b r u to  de l a  e tap a  a )  se  mezcla con ag u a , una s o lu c ió n

acu o sa  de á c id o  s u i f ó r i c o  y  una s a l  m o n o su stitu id a  de 

un á c id o  in o r g á n ic o  d i b á s i c o ,  s e le c c io n a d a  d e l  grupo con­

s i s t e n t e  en d i s u l f a t o  amónico, b i s u l f a t o  só d ie o  y  b i s u l ­

f a t o  p o t á s ic o ,  para form ar una lech ad a  de á c id o  c i a n ó r i c o  

30 en bruto  a l  10 - 43% aproximadamente de d ich a  s a l  m on osu sti-
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tu id a  de un á c id o  in o rg á n ic o  d i b á s i c o .

2 1 3 . -  P ro ce d im ie n to  según l a  r e i v i n ­

d i c a c i ó n  l * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque e l  á c id o  c ia n ú r ic o  en 

b ru to  de l a  e tapa  a )  se  mezcla con agua , una s o lu c ió n  

acu osa  de á c id o  f o s f ó r i c o  y  una s a l  m o n o su stitu id a  de un 

á c id o  in o r g á n ic o  t r i b á s i c o ,  s e le c c io n a d a  d e l  grupo c o n s i s ­

t e n t e  en d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  de amonio, d ih id ró g e n o  

o r t o f o s f a t o  de so d io  y  d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  de p o t a s io ,  

para form ar una lech ad a  de á c id o  c ia n ú r ic o  en bruto a l  

1 0 - 45% que co n tie n e  aproximadamente 10 - 15 %  de á c id o  f o s f ó ­

r i c o  y  10-30%  de d ich a  s a l  m o n o su stitu id a  de un á c id o  

in o r g á n ic o  t r i b á s i c o .

2 2 3 , -  P roced im ien to  según l a  r e i v i n d i ­

c a c ió n  2 1 3 ,  c a r a c t e r i z a d o  porque la  s a l  m o n o su stitu id a  de 

un á c id o  in o r g á n ic o  t r i b á s i c o  es  d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  

de amonio y  e l  p roducto  de á c id o  c ia n ú r ic o  recu perad o  con­

t ie n e  a l  menos un 90% de c r i s t a l e s  de á c id o  c ia n ú r ic o  que 

t ie n e n  tamaHos de p a r t í c u l a s  de 700 a 8 0 0  m ic ro s .

2 3 3 . -  P ro ced im ien to  según l a  r e i v i n d i ­

c a c ió n  1 ?  ó 1 7 3 , c a r a c t e r i z a d o  porque e l  á c id o  m in e ra l  es 

á c id o  s u l f ú r i c o  o f o s f ó r i c o .

2 4 3 . -  P ro ced im ien to  según l a  r e i v i n d i ­

c a c ió n  1 3 ,  c a r a c t e r i z a d o  porque una s a l  m o n o su st itu id a  

de un á c id o  in o r g á n ic o  e le g id a  d e l  grupo c o n s is t e n t e  en 

s u l f a t o  amónico, d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  de amonio, b i s u l ­

f a t o  s ó d ic o ,  d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  de s o d io ,  b i s u l f a t o  

p o t á s ic o  y  d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  de p p t a s io  y  á c id o  

c i a n ú r ic o  en b ru to ,  se  mezclan en agua , en c a n tid a d e s  su ­

f i c i e n t e s  p ara  fo rm ar una le ch ad a  de á c id o  c ia n ú r ic o  en 

b ru to  a l  1 0 - 25% conten iendo 10-30%  de d ich a  s a l  m onosusti-
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t u id a  de un á c id o  in o r g á n ic o .

2 5 * . -  P ro ce d im ie n to  según l a  r e i v i n ­

d i c a c ió n  1 7 * )  c a r a c t e r i z a d o  porque una a a l  m o n o su stitu id a  

de un á c id o  in o r g á n ic o  d i b á s i c o ,  s e le c c io n a d a  d e l  grupo 

c o n s is t e n t e  en b i s u l f a t o  amónico, b i s u l f a t o  s ó d ic o  y  

b i s u l f a t o  p o t á s ic o ,  se  mezcla con á c id o  c i a n ú r ic o  en bruto  

s u f i c i e n t e ,  en agua , para form ar uno lech ad a  de á c id o  c i a ­

n ú r ic o  en b ru to  a l  10-25%  que co n t ie n e  10-30% de d ich a  s a l  

m o n o su stitu id a  de un á c id o  in o r g á n ic o  d t b á s ic o , .  s ien d o  e l  

á c id o  m in e ra l  á c id o  s u l f ú r i c o .

2 6 * . -  P ro ced im ien to  según l a  r e i v i n d i ­

c a c ió n  4 *, c a r a c t e r i z a d o  porque se  mezclan en agua c a n t i ­

dades s u f i c i e n t e s  de á c id o  c ia n ú r ic o  en b r u to ,  una s o l u ­

c ió n  acu osa  de á c id o  f o s f ó r i c o  y  una s a l  m o n o su stitu id a  de 

un á c id o  in o r g á n ic o  t r i b á s i c o ,  e l e g i d a  d e l  grupo c o n s ia t e n t e  

en d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  de amonio, d ih id ró g e n o  o r t o f o s -  

f a t o  de s o d io  y  d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  de p o t a s i o ,  para 

form ar una lech ad a  de á c id o  c i a n ú r ic o  en b ru to  a l  10 -2$%  

que c o n t ie n e  1 0 —15% de á c id o  f o s f ó r i c o  y  10-30%  de d ich a  

s a l  m o n o su stitu id a  de un á c id o  in o r g á n ic o  t r i b á s i c o .

2 7 * . -  P ro ce d im ie n to  según l a  r e i v i n d i ­

c a c ió n  4 * ,  c a r a c t e r iz a d o  porque se  m ezclan en agua c a n t i ­

dades s u f i c i e n t e s  de á c id o  c i a n ú r ic o  en b r u t o ,  una s o lu ­

c ió n  acuosa  de á c id o  f o s f ó r i c o  y d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t o  

de amonio, para form ar una le ch a d a  de á c id o  c i a n ú r ic o  en 

b ru to  a l  10 - 45% que co n t ie n e  10 - 15 %  de á c id o  f o s f ó r i c o  y  

10-30%  de d ih id ró g e n o  o r t o f o s f a t b  de amonio^ se  rec u p era  y  

r e c i c l a  l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  recu p erad a  p ara  l a  e ta p a  

de mezclado h a s ta  que e l  pH de l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  

recu p erad a  se a  s u p e r io r  a 5 aproximadamente, para p r o p o rc io -
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nnr uno s a l  m o n o su stitu id a  da un á c id o  In o rg á n ic o ;  y se 

'"o z c la  l e  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  r e c i c l a d a  con e l  á c id o  

c i a n ú r ic o  en b ru to  p a ra  p u r i f i c a r  e s t e  ú lt im o .

2 8 * . -  P ro ced im ien to  según l a  r e i v i n ­

d i c a c ió n  2 6 * ó 2 7 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque l a  etapa de mez­

c la d o  y  la  de ca le n ta m ie n to  se e fe c tú a n  en una s o la  e ta p a .

2 p * , -  P ro ced im ien to  áegún l a  r e i v i n d i ­

c a c ió n  27*) c a r a c t e r i z a d o  porque e l  pH de l a  s o lu c ió n  de 

d i g e s t i ó n  r e c i c l a d a  se mantiene e n t re  0 , 2  y  5 con un mate­

r i a l  e l e g i d o  d e l  grupo c o n s is t e n t e  en d ih id ró g e n o  o r t o f o s -  

f a t o  de amonio y á c id o  f o s f ó r i c o .

3 0 * . -  P ro ced im ien to  según l a  r e i v i n d i ­

c a c ió n  2 7 *, c a r a c t e r i z a d o  porque e l  pH de l a  s o lu c ió n  de 

d i g e s t i ó n  r e c i c l a d a  se mantiené e n t re  0 , 3  y  2 , 3 .

3 1 * * -  P ro ced im ien to  según l a  r e i v i n d i ­

c a c ió n  2 7 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque lo s  c r i s t a l e s  recu p erad o s  

de á c id o  c ia n ú r ic o  se secan  a una tem peratura  de a l  menos 

1 2 0 9 C h a s ta  l a  tem peratura  de descom posic ión  de lo s  c r i s ­

t a l e s  .

3 2 * . -  P ro ced im ien to  según la  r e i v i n d i ­

c a c ió n  4 * ,  c a r a c t e r i z a d o  porque l a  s a l  m on osu stitu id a  de 

un á c id o  in o r g á n ic o  es  b i s u l f a t o  amónico, y  lo s  c r i s t a l e s  

de á c id o  c ia n ú r ic o  se recu p eran  de l a  s o lu c ió n  de d i g e s ­

t i ó n ,  l a  s o lu c ió n  de d i g e s t i ó n  se recu p era  y  se r e c i c l a  

a l a  e tapa  de mezclado h a s ta  que e l  pH de l a  s o lu c ió n  de 

d i g e s t i ó n  rec u p erad a  es  s u p e r io r  a 3 ,  para p ro p o rc io n a r  una 

s a l  m o n o su st itu id a  de un á c id o  in o r g á n ic o ,  y  la  s o lu c ió n  

de d i g e s t i ó n  r e c i c l a d a  se mezcla con e l  á c id o  c ia n ú r ic o  en 

b ru to  para  p u r i f i c a r  e s t e  ú lt im o .

3 3 * . -  P ro ced im ien to  según c u a lq u ie r a
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de le a  r e i v i n d i c a c i o n e s  a n t e r i o r e s ,  c a r a c t e r i z a d o  porque 

l a  s a l  m o n o su stitu id a  se  u t i l i z a  en c a n t id a d e s  de a l  menos 

10% en e x c e s o  con r e s p e c t o  a l a  c a n t id a d  e s t e q u io m á t r ic a .

3 4 * . -  P ro ced im ien to  p a ra  p u r i f i c a r  

á c id o  c ia n ú r ic o  en b r u t o ;  t a l  y  como queda su s ta n c ia lm e n te  

d e s c r i t o  en l a  p re se n te  Memoria.

E s ta  Memoria co n sta  de 37  h o ja s  e s c r i t a s

a  máquina por una s o la  c a r a .

Madrid,

EMC CORPORATION.
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