44/52/

PATENTE UE INVENCION

FMC. No, 1623

J T

COYD e

. v mararam—

¥

@%Qmmhséﬁm@mwu
40/70-'

PROCEDIMIENTO PARA PURIFICAR ACIDO CIANURICO

EN BRUTO,

e%/iailan/e: FMC CURPURATION, entidad norteamericana, residente

en 2000 Market Street, Filadelfia, Pensilvania

19103, EE. UU, de A,

Esta invencion se relaciona con la
formacidon de &cido cianflirico y con la purificacidn de
Lcido cianflirico en bruto con una sal monosustituida de
un Acido inorgdnico, diblsico o tribAsico, a temperaturas

elevadas, lsta invencidn se relaciona también con la
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formulacion de nuevos cristales de Acido cianfirico de libre
fluencia,

El cido clanurico tiene la fhrmula
empirica 03H303N3 y consiste en el producto principal pro-
ducido por calentamiento de urea, biuret o mezclas de ambos,
en un horno, a temperﬁturas de 200 a 350¢C &proximédamente.
Desafortunadamente, el producto producido est& compuesto
de solo 75 a 80% aproximadamente de acido cianfirico, siendo
el resto del producto impurezas taleés c¢omo triazinas sus-
tituidas. las impurezas de triazinhs amino-sustituidas con-
tienen generalmente 25% aproximadamente de amelida y canti-
dades menores de otras impurezas, tal como amelina., La
mezcla producto de Acido cianlirico se denomina convencionale
mente Acido cianfirico en bruto., Puesto que resulta muy di-
ficil separar el §cido cianﬁrico.en-bruto en sus componentes
principales con e? fin de recupersr acido ciantirico pitro,
se han propuesto diversos métodos para purificar el Acido
cinnﬁriéo convirtiendo las impurezasAde triaszinas en ﬁcido
cianlirico, mediante hidrolisis Acida. Esta conversidn por
hidrolisis acida se denomina a veces "proceso de digéstién
con Acido",

El proceso de digestibn con écido com-
prende mezélar dcido cianfirico en bruto con un édcido mineral
fuerte, para dar una lechada que contiene de 10 a 15% de
s8lidos gin disolver, Los ficidos minerales descéitos como
practicables son Acido sulflirico, clorhidrico, nitrico y
fosforico, prefiriéndose el Acido sulflirico. la lechada se
digiere a temperaturas de reflujo (unos 1042C) durante 1-10
horas. Eéta digestidn en 4cido mineral caliente se.traduce

en la hidrolisis de la mayor parte de las impurezas de
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triazinas a ééido cianfirico, Métodos que utilizan este
procedimiento se describen en las patentes USA nos,
2,943,088 y 3,107.244, Se pueden utilizar temperaturas
superiores de hasta unos 1309, en el caso de que se utie--

5 licen presiones super-atmosféricas de hasta 7 kg/cmz.
Vease la patente USA n? 3.107.24l4, Se ha sugerido tambibn
el empleo de temperaturas superiores a 1659 con fcidos
minerales fuertes, tal como Acido sulffirico, seglhn se
desprende de la patente USA 2,768,167,

10 Debido a que el proceso de digestidn
con Acido implica el calentamiento y mezcla de une lechada
espesa de s0lidos en un reciﬁiente digestor, durante largos
periodos de tiempo, se han encontrado cliertos problemﬁs.
£l mezclado en el recipiente digestor es con frecuencia

15 dificil y se forms una acumulacidn conatante de ablidos so=
bre las paredes del digestor., Frecuentemente, se rompen
grandes trozos de esta acumulacibn sbdlida, desprendiéndose
de las paredes, con lo cual o bien taponan las lineas de
salida o bien doblan el agitador, Por otra parte, las mezclas

20 de reaccidn con &cidos minerales fuertes, mantenidas a tem-
peraturas operativas durante largos periodos de tienmpo,
pueden traducirse en la hidrolisis parcial del Acido cianfi-
rico a amoniaco y dibxido de carbono, disminuyendo asi los
rendimientos en Acido cianflirico,

25 Surgen otras problemas cuando se han
utilizado Acido clorhidrico o fosfbérico a las tempernturas
operativas convencionales, que hacen del uso de estos Hcidos
comerclalmente impracticable . La operacidon comercial de un
proceso de digeation con Acido clorhidrico es extremadamente

10 dificil y peligrosa y se trrduce en muchas interrupciones

v
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debido a la rotura y corrosibn de la instalacibn. La ope-
racidn comercial de un roceso de digestidn con &cido ros-
fﬁrico, & las temperaturas operativas convencionalesa, no ha
sidoe posible debido a la lenta veiocidad de conversidn de
las impurezas y debido a que el écido cianfirico se hidrolize
parcialmente a amoniaco y didoxido de carbono tras unm largo
periodo de digestidn., En adicibn, la velocidad de reaccidn
con Acido fosfbrico es aproximadamente 5 veces mas lenta que
con Acidos minerales fuertes, tdl como &cido sulfiwrico,

El proceso de digestion con &cido sul-
fhrico y &cido nitrico, se bien es comercialment; eficaz
cuando se efectua a temperaturas de hasta 1308C, ha causado
numerosos problemas ae contaminacibn con respecto a la-
solucidn de digestidn Acida separada. La solucibn de diges-
tidén acida separsda ha sido parcial o totalmente desechada
como una corriente residual sin ératar, pﬁesto que el tra-
tamiento para hacerla segura para su descarga, resulta die
ficil y costoso, Las soluciones éa digestibn Acidas sin
tratar desechadas a corrientes de agua naturales, iﬁterrumpe
y con frecuencia destruye, sin embargo, la fauna y flora
natﬁral. La operacidn comercial de un procesc de digestién
con Acido sulffirico a temperaturas superiores a 165!0; es
extremadamente dificil y peligroso y se trgduciria en una
corrosidn extensiva de la instalacibn en un corto periodo
de tiempo.

Ademhs de las anteriores deficiencias
del proéego de di@pstibn con Acido, el producto de Acido
cianQrico producido p;r los procesos convencionales resulta
frecuentemente dificil de separar de la aolucibn de digesa

tion Acida y dificil de manejar una vez separado, debide
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a los pequeiios cristales producidos, Los criastalds ticnen
generalmente tamaiios de particulas comprendidos entre 30 y
100 micras sproximadamente. Los cristales de este tumaiio
deben ser filtrados culdadosamente para evitar que cristales
valiosos de &Acido cianfirico pasen a través de los medios de
separncion convencionales junto con el filtrado,

| La presente invencibn proporciona un

procedimiento para purificer dcido cianflirico en bruto me=

diante mezcla, con cantidades suficientes de agua, de acido

cianfirico en bruto y una sal monosustituida de un &cido
inorghnico, en donde dicho &cido inorghnico es un acido
inorghnico dibasico o tribfsico, para formar una lechada de
&cido cianfirico en bruto al 10-45% que contiene aproximada-
mente 10=30% de dicha sal monosustituida de un 8cido inore
gAnico, tras lo cual se calienta la lechada a una temperatur
de 160 a 220¢C aproximadnmente, bajo al menos la presi&n
autogénamente desarrollada para digerir las impurezas de
&cido cian@irico en bruto, se enfria la lecha de Acido
cianfirico digerida para precipitar los cristales de Acido
cianflirico y se recuperan estos ﬁltimoé de la solucion de
digestibn,

El proceso de la invencibdbn permite la
purificacibn de &-ido cianlirico en bruto de un modo comer-
cialmente simple y eficaz, sin los problemas de corrosién
metélica concomitante asociados con los mbétodos de la técw
nica anterior y sin necesitar reactores digestores, de gran
tamaiio, cﬁstoaoa. Aaiﬁiamo; permite 1la recupernci6n de &cido
cianfirico en rendimientos y purezas excepcionalmente eleva-
das, en periodos de tiempos relativamente cortos, es decir

entre 15 segundos y 10 minutos, Inesperadamente, se traduce
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en la formacion de un producto de fcido cianlirico que con-
tiene al menos 90% de cristales de 4dcido cianfirico que tie-
nen tamafios de particulas del orden 700 a 800 micras. Permite
el empleo de una solucidn de digestibn descargada como
fuente de subproducto ftil asi como 1a descarga directa de lea
solucidon de digestibn a las corrientes efluentes sin trata-
miento previo, hasta el presente imposible. )

El empleo de una sal monosustituida de
un acido dibfsico o tribésico para purificar fcido cianfirico.
en bruto en elevado rendimiento ; temperaturss de reaccidn
altas, ¥y en periodos de reacci&ﬁ relativamente cortog, es
por lo tanto altamente sorprendente. Dicho procedimiento
resulta totalmente inesperado debido a que estas!sales son>
de Acidos relativamente débiles, en comparacién con los
Scidos minerales fuertes totalmente disociables empleados
convencionalmente, tal como &cido aulfﬂrico,.&cido clorhi-
drico y &cido nitrico. i

Fn el procesc de esta invencibn, el &cido
cianfirico en bruto que contiene amelida'y ofraa impurezas -
de triazinas amino-sustituidas, énlea comﬁ melamina, amelina
y complejos de amelinasamelids, se mezéla,con une sal mono-
sustituida de un Acido inorghnico dibhsico o tribhsico. la
sal monosustituida del &cido inorghnico disuelve todas las
impqrezaa solubles en Acido presente en la mezcla de reac-
cidn, Hidroliza la amelida y ;tras impurezas de triazina
para dar adcido cianlirico y la correspondiente sal de amonio,
Alternativamente, la amelida y melamina, amelina o complejos
de amelinatamelida, se mezclan o bi@n por’separado o bien
en -ombinacibn con la sal monosustituida de dicho acido

inorghnico y se trata seghln el pfbcéeo de la invencidn .para
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El Acido cianlirico en bruto se utiliza
en cantidades suficientes para producir una lechada de acido.
cianfirico en bruto. La concentracibn de la lechada de Acido
cianfirico en bruto no es critica. Sin embargo, y desde un
punto de vista comercial, no son deseables las conventra-
ciones de lechada por debajo del 10% aproximadimente o por
encima del 45% aproximademente, laes concentraciones de la
lechada por debajo del 10% aproximadamente no son economicas
a la vista de las pequefias concentraciones de acido cianflirico
tratado. Las concentraciones de lechada superiores al 45%
aproximadamente no son trabajables debido a que resultan
dificiles de manipular, &n consecuencia, las concentraciones
de la lechada de &cido cianlirico en bruto.deber&n ser uti-
lizadas en valores de 10 a b45%, prefiriéndose las concentra-
ciones de 10 a 25%.

Las sales monosustituidas de un Acido
inorghnico dibhsico o triblsico, utilizadns en esta inven-
cion bien solas o hien en combinacibn, son prefo?iblemunte
disulfato amonico (NHMHSOh), bi~uifato sbdico (NngOu),
bisulfato potasico (KH30),), dihidrogeno ortofosfato de
amonio (Nuuﬂzvuh), dihidrogeno ortofosfato de sodio (NaHzPoh)
y dihidrogeno ortofosfato de potasio (xﬂzpou), incluyendo
los hidratos de estas sales, Otrds Qales menos preferidns;
pero equivalentes, pueden ser utilizacdns. Algunas de las
filtimas seles incluyen los disulfatos o dihidrogeno ortofos-
fatos de litio, rubidio y cesio, asl como otros &cidos inor-
génicoa equivalentea capaces de formar una sal que contiene
el randical &cido y uno o mas Atomos de hidrbgeno, Fl bisul-

fato de amonlo y dihildrogeno ortofosfato de amonio zon las
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sales mas preferidas puesto que al amoniaco es uh subpraoduc-
to de la hidrolisis de las triazinas amino-su§tituidas; sien-
do esfas sales mas compatibles con este subprdducté.

. La sal debe ehplearse:enveahtidades su-
ficientes para hidrolizar las triazinas amino-sustituidas.
Esta cantidad debe ser al menos la estequiométricamenfg
equivaiente a los amino-sustituyentes sobre el compuesto con
anillo triazina, Xn consecuencia, un mol de sal hidrolizsrh
un mol de amelida que contiene un grupo amino. Z moles de
sal hidrolizaran un mol de amelina que contiene dos grupos
aminos 3 moles de sal hidrolizardn un mol de melamina que
contiene 3 grupos amino, S1i no existe una cantidad equiva-
lente de aal presente, la reaccibd nd llegard a térm%no,

Para lograr resultpdos optimos, la cantidad de sal deberd
ser de como minimoflo% con respecto a la cantidad estequio-
métrica. Para obtener al menos cantidades eatequiométficds
de la sal, es preferible mezclar el &cido cianfirice en bruto
con suficientes cantidades de sal, de modo que la lechada
resultante contenga de 10 a U5% de Acido cianbirico en bruto
y de 10 a 30% aproximadamente de sal, Las concentraciones de
sal superiores al 30% aproximadamente, pueden ser utilizadas,
si bien no son preferibles, Las concentraciones de sal supe-
riores a un 30%, no incrementaran la velacidad de hidrolisis
de la triazina amino-sustituida y se traaucird en la co=pres~
cipitacidn de la sal cusndo los cristales de Acido cianfirico
se precipitan, siendo necesario otros procedimientos'de puri=-
ficacion pars obtener un producto de Acido cianﬁricp pura;

La lechada de &cido cianfirico en bruto-
sal monosustituida se obtiene mezclando el acido cianfirico

en bruto seco o una lechada de Acido cianlirico en brute,
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con soluciones acuosas de la sal monosustituida.

La digestibn de las impurezas de &cido
cianfirico en bruto deben efectuarse a un pH por debajo de
5 aproximadamente y con preferencia entre 0,2 y 5 y afln
mas preferiblemente entre 0,5 y 2,5, A un pH por encimn de
5 aproximadanmente, la reaccion de hidrolisis cesa ésoncial~
mente, Estos valores pH se obtienen cuando se utilizan con-
centraciones de sal de 10 a 30% aproximadamente para dirigir
el Acido ciantrico en bruto.

La digestibn de la lecha de &cido cian(-
rico en bfuto debe efectuarse a una teﬁparatura de 160 a
2202C aproximadamente., A temperaturas de 160 a 2202C aproxi-
madamente, la velocidad de reaccidn es muy réﬁida y précti=
camente se convierte a Acido ciafirico la totalidad de las
triazinas aminoe~sustituidas, A temperaturas por debajo de
unos 1602C, la velocidad de reaccidn es lenta y se dieJinuye
significapente la coantidad de triazinas amino-sustituidas
convertidas a &cido cianfirico. A temperaturas superiores a
unos 2209C, las sales monosustituidas catalizan la descom-
posicidn tarmica del Acido cianlirico, disminuyendo asi sus-
tancialmente los rendimientos en Acido cianlirico, La velo-
cidad de reaccidn éptima y la velocidad de conversidn optima
se presentan a la temperatura preferida de 190 a 2052C apro-
ximadamente,

La digestidon de la lechada de Acido cianf
rico en bruto debe efectuarse bajo presidén con el fin de
evitar las pdrdidas de vaporizacién de agua. Sin embargo,
la presidén no es critica y se utiliza normalmente la presion
autogenamente désarrollada, es decir la presion deaarrollnda

en el sistema, a las diversas temperaturas de reaccioén.
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Generalmente, la presién autogenamente desarrollada variarh
entre 9,1 y 19,25 kg/cmz relativos aproximadamente, a tem-
peraturas de reaccion de 182 a 2179C aproximadsmente, respec-

tivamente,

El periodo de tiempo requerido para que
la reaccién se mentenga a la temperatura de'operaci6n d;sea-
dn,.no es un factor critico. Una vez que 1s maga de reac-

i
cion alcanza la temperatura de operacion particular, las
triazinas amino-sustituidas comienzan inmediatamente a formar
Acido ciantirico. Ta conversién maxima, es decir por encima
del 90%, de las triszinas amino.sustituidas a 8cido cianfiricc
se obtiene en tiempos de reaccion de 15 segﬁndos a 10 minutos
aproximadamente, incluso aunque los tiempos de reaccidn su-
periores a 60'segundos no han incrementado significativamenée
el porcentaje'de triazinas convertidas., Sié embargo, ¥ desdé
el punto de vista comercial, se utilizan tiempos de reaccidn
de hasta 10 minutos aproximadamente y con preferencia de
1 a 5 minutes, cuando se utilizan reactores de presién con-
vencionales, l.os tiempos de regccl&n mas cortos, es decir
tiempos de hasta 60 segundos, aoa comebcialmente factibles
con los reactores tubulares disponibles en el comercio, Un
reactor tubular consiste en una chmara de reaccibdbn tubular
alargada en donde la alimentacidn entra en el reactor por
uno de los extremos y sale por el otro. La reaccibn tiene
lugar en el interior del tubo d cual esté calentaao'por fuen-
tes externas. El empleo de reactofe; tubu;ares’incrempnta
grandemente la produccidon de acido cianflirico purificado y
elimina la necesidad de los reactores grandes y costosor

actualmente utilizados,

El mezclado del Acido cianfirico en bruto
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y de la sal monosustituida para formar la lechada resultante,
asi como el calentrmiento, se consiguern por medios y procew
dimientos convencionales, El mezclado y calentamiento se
pueden efectuar por separrdo o0 en una sola etapa, Por ejemplo,
un procedimiento & emplear cuando el mezcledo y el calenta-
mierito se etectuan por separado, consiste en mezclar el
ficido cianfirico en bruto con agua, para formar una lechada
de Acido cianlirico, colocar la lechada en un recipiente a
presidn y cnlentar el recipiente a la temperntura deseada,

La sal se pasa entonces al interior del recipiente a pre-

. s14n bien como un sblido o bien como una soluciodn acuosa,

se mezcla con el Acido cian(rico en bruto y tiene lugar la
reaccidn, Cuando el mezclado y el calentamiento se efectuan
en una sola etapa, uno de los procedimientos congiste en ana-
dir el Acido cianlirico en bruto, bien seco, bien hiunedo o
bien enlechado con agua, para formar una solucidn de sal
acuosa, la cual se mezcla y se pasa al interior del reanctor
el cual ha sido previa o ulteriormente calentado a la tempe-
ratura deseada. La reaccion se permite entonces que llegue

a su término, Igualmente, se pueden utilizar otros procedi-
mientos.

Unn vez completada la reaccién de diges-
tibén, la lechada de &cido ciantrico digerida en caliente ge
enfria por cualquier medio convencional pare precipitar los
cristoles de‘ﬁcido cianflirico., Los cristales son entonces
recuperados de la solucibdn de digeatibn por cualquier medio
desenble, En la pitente USA n? 3,107,244, ae describe un
procedimiento que puede ser utilizado pars recuperar loa
cristales de &cido cianfirico. En este procedimiento, la le-

chada de Acido ciantrico digerida en calicnte, se enfria



(6. {

10

15

25

30

-12~ '

a una temperatura superior a unos 57¢C para Precipitar

cristales de Acido cianflirico anhidro, los cristales precie

_ patados se separan luego de la solucion de digestibn por

filtrecion, a una temperatura superior a unos 57¢C, Los
cristales separados se lavan entonces con agua caliente a
una temperctura superior a unos 579°C y se recuperan 165
cristales de Acido cianfirico lavados. Pueden tambien uti-
lizarse otros métodos para precipitar y recuperar los crise
tales de Acido cianflirico.

Los cristales de Acido cianfirico recu~
peradoes pueden ser secados entonces ? alnacénados o pasarse
directamente a un:clorndor y convertirse en Acidos cloroiso_
cianliricos. La conversidn de acido cianflirico en &cidos
cloroisocianﬁricoé, tales como dicloreisocisndrico y/o
tricloroisocianﬁrico, ya es bien conocida en la técnica y
no constituye parte de esta invencion.

El secado se puede efectuar de cualquier
mocio convencional, con el fin e separar la humedad residual
y producir un producto cristalino de libre fluencia. Prefe-
riblemente, los cristales se reocan cnlentando con medios
convencionales a una temperotura de al menos 12060 hasta la
temperstura de descomposicibdbn de los cristales (unos 300¢C),

La separacibn de la solucibn de diges-
tion de los cristales de 4cido clanlirico se triduce en cris-
tales que pueden ser manipulados fhcilmente y evita la for=
macidn de masas de tipo cemento, duras, de Acido cianlirico.
Sin émbargo, la separncidon de toda la solucidn de digestibdn
de los cristeles, no es comercialmente factible. Se ha deter-
minado que la separacidon de todas las centidades residunles

de traza de la solucidn de digestibn de los cristales,produce
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un producto comercialmente satisfoctorio. Fatas cantidndes

de trazas residuales de solucidn de digeﬁtibn que permanecen

en los cristales, debe constituir generalmente menos del
0,15% cn peso y preteriblemente de 0,001 a 0,1% en peso
aproximadamente de contenido en fosfato o sulfato, La r'rase
"contenido en fosfato" se refiere a las sales fostatos pre-
sentes en la solucibn de digestidn cuando las triazinas aminos
sugstituidas se digieren con dihjdrogeno ortofosfato de awonio,
sodio potasio. Ja frase "contenido en sulfato” se refiere a
las sales snlfaté presentes en la solucidn de digestion cuan-
do 1ns triazinas amino-sustituidas se digieren con bisulfato
de amonio, sodio o potasio,

La solucibn de digestidn separada contie-
ne el resto de las impurezas Jdisueltns, productos de sal y
sales monosustituicdas en exceso, la solucidn de digestibdbn
total o porciones de la misma se Jueden reciclar esporadics
o continuamente al digestor. La porcién de la solucion de
digestibn no reciclada se usa convenientemente como ura
fuente de subproductos ltiles que contienen sales fosfata o
sulfato. Por ejemplo, las soluciones de digestidn qﬁe contie-
ne fosfato diamdnico 1"(Nﬂu)2 HPO,7 o sulfato ambnico
L‘(Nuh)zsuu_7, resultantes de la digestién de triazinas
amino-sustituidaé con dihidrogeno ortofosfato de amonio y
disulfato de amonio reapectivamente, se pueden utilizar direc
tamente como fertilizantes, aditivos de alimentacidn o nue
trientes en procesos de fermentacion, las soluciones de di-
gestidn que contienen sulfato sddico (Na2§0h), aulfato de
sodio-amonio (NaNH,S0,) y sulfato ambnico ['(Nﬂh)zsou_7'o
sulfate pothsice (KZSOM), sulfato de potamio~-amonio

(ANHhSOn) y sulfato ambdbnico Z"(Nnu)zsou.7, resultantes de la
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digestion de triazinas amino-sustituidas con bisulfato

sddico y bisulfato pothsico respectivamente, son utiles

" como fertilizantes para cosechas sensibles a los cloruros,

tales como tabaco y citricos con respecto a las sales de
potasio, y como cargas en detergentes sintéticos y en
procesos de fibras textiles con respecto a las sales sbdicas,
Las soluciones de digestidbn que contienen fosfato disbddico
(Nazupoh) y fosfato de sodio-amonio (NaNHhHPOQ) o fosfato
dip;téﬁico (xzhpo“) y fosfato de potasio-amonio (KNHuHPOh),
resultantes dé la digestion de triazinas amino-sustituidas
con dihidrogeno ortofosfato de sodio y dihidrogeno ortofos-
fato de potasio respectivamente, son {tiles como fertili~ -
zantes y como secuestrantegs en productos alimenticios. El
compuesto maés econdmico y preferido a producir consiste en
fosfato diambnico puesto que puede ser utilizado directa-
mente como un fértilizante solido o como una solucibn
nutriente para plantas, Los procesos para la produccion de
soluciones que contienen fosfato diamonico, son ya bien
conocidos y se encuentran descritos en la'técnica.

E1l proceso de la invencidn se puede
efectuar discontinuamente o coﬁtinuamente con o sin reciclo.
Se prefiere un sistema de digestion de un solo golpe a un
sistema ue reciclo cuando se utiliza bisulfato sbdico, .
dihidrogeno ortofosfato sodico, bisulfato pothsico o dihidrbH.
geno ortofosfato potasico para digerir las triazinas amino-
sustituidas, Se ﬁrefiere un sistema de digestidon continuo,
con reciclo, a un sistema discontinuo, cuando se utiliza
bisulfato amdonico o dihidrogeno ortofosfato ambnico, puesto
que las triazinas amino-sustituldas se descomﬁonen a Acido

cianfirico y sulfato ambnico o fosfato diamdnico que actuan



10

15

25

30

-15a

como tampones de la digestibn a temperatura elevara,

Cuando se utiliza un sistema de vipes-
tion continuo con reciclo, la solucidn de digestion se re-
cicla hasta que el pH de la solucidn de digestidn es supe-
rior a 5 aproximadamente, Una veZ que la solucibn de digestia
alcanza un pH superior a § aproxiyaanmente, la solucion o
bien se desecha del sistema para producir los subproductos
Gtiles anteriormente descritos, o bien se regenera y se re-
cicla posteriormente, incluso aunque la }eéeneracién puecde
efectuarse opcionalmente antes de que el pH sea superior a
5 aproximadamente. las soluciones de digestibn que contienen
sulfato amdonico se pueden reciclar 7 u 8 veces antes de

desccharse o regenerarse, las soluciones de digestibn
regeneradas son recicladas y mezcladas con el écidq cionlirico
en bruto o trianzinas amino-sustituidas, efectufndose la di-
gestibn cdmo anteriormente se ha 6esérito, para producir
cristales puros de ﬁciho cianturico.

Las soluciones de digestion que contienen
sulfato aménico son regeneradas afiadiendo cantidades sufi-
cientes de bisulfato amonico y/o Acido sulflrico a la solu-
cion de digestidon, pars rebajar el pH de la solucidn de
digestidn a un valor comprendido entre v,2 y 5, preferible-
mente entre 0,5 y 2,5, lLa adicibn de bisulfato embnico se
traduce en la disminucion del pit y en la sustitucidn del
sulfato amdbnico con bisulfato ambnico el cual es el materinl
activo que digiere a las triazinas nmino-nustituidas; la
adicidn de Acido sulflirico se traduce en la disminucidn del
pH y en la conversibdbn de sulfato ambnico a pisulfato amdnico
seglin 1a siguiente ecuacions

(NH,),80, & H,50, ——y 2NH H50,
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Para convertir sulfato amdnico & bisul-
fato ambnico, se afiaden cantidodek estequiométricas de hcido
sulflirico a la solucibn de digest?éq, es decir 1 mol de acido
sulflirico por cada moil de sulfato amonico. No se requieren
cantidades de Acido sulffrico superiores » la cantidad este-
quiométrica, incluso aunque la concentracion de écidn‘sulfﬁri
co presente en la lechada ‘e &cido cianlrico en bruto resul-
tante puede ser inferior al 10% aproximacamente y con pre-

ferencia entre 5 y 1l0% aproximadamente,

qu concentraciones de Acido sulflirico er
la lechada resultante no debah ser superiores al 10%.,
puerto que las concentrociones superiores a este valor se
traducirin en una corrosidn extensiva de la instalacién
digestora,

El Adcido mulflrico se utiliza como &cido
sultlrico concentrado (Y5 a 97%)'0 como una solucidbn acuosa
de &cido sulflirico preparada a partir de Acido sulffirico
dispersado en ngua a cualquier concentracidén deseada de
dcido sulfiirico, La cantidad exacta de bisulfato ambénico o
&cido sulffirico necesaria para regenérar la soluciﬁn diges«
tora, se determina facilmente analizando la concentracion
de sulfato o bisulfato ambnico en ln solucidn de digestibn
recuperada,por métodos convencionales, y afladiendo luego
la cantidad requerida de bisulfato amdnico o fcido sulflirico
a la solucion del digestor, para llevar a cabo la regeneraqibx

[ Cuando se utiliza cualquiera de estos
métodos de regeneracisu, es necerario ajustar la concentra-
ciﬁn de sal dg la solucibn de digestidn regenerades a un

valor inferior a un 30%, de modo que cuando la solucidn de

digestidn regenerada se recicle y mezcle con el &cido cianfiri-
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co en bruto, la concentracidon de sal total en la lechada
resultante no exceda del 30% aproximadamente. La concen-
tracibn de sal en la solucibn deldigestibn regenerada re
ajusta convenientemente aifadiendo agua a la solucidn de
digestibn regenerada o bien purgando ﬁnn porcion de 1la
solucidn de digestidn antes de la regeneracidn y afiadiendo
agua a la porcibn restante a regenerar y reciclar,

Las soluciones de digestidn que coétie-
nen fosfato diambnico se regeneran seglin el procedimiento
anterior a un pH comprendido entre 0,2 y 5 vy prefbrible-‘
mente entre 0,5 y 2,5, con dihidrogeno ortofosfato de amonio
y/o dcido fosfbrico. La adicidn de dlhidrbgeno ortofosfato
de amonio se traduce en la disminucibdbn del pH y en la sus-
titucibn del fosfato dilambnico con dihidrbdgeno ortofostato
ambnico que es el material nctivo que digiere a las trinzinas
amino-sustituidas. lLa adicibn de Acido rostdrico se traduce
en la disminucion del pH y en la conversibdn de fosfato
diambnico a dihidrogeno ortofosfato de amonio segln la si-
guiente ecuaciodn:

(NH,) PO, 4 1, PO, ~3  2NH H, PO,

No se requieren cantidndes de acido
fosforico superiores a la cantidad astequiométrica, incluso
aunque la concentracibn de &cido fosforico presente en 1a
lechada de Acido cianQrico en bruto resultante, puede estar
entre 10 y 15% aproximadamente,

Lo conversidn dc¢ sulfato ambnico a
bisulfato amonico con Acido sulflirico, puede sfectuarse
in situ bien durante la etapa de mezclado, con lo cual
ge forma la lechada de Acido cianfirico en bruto, o hien

durante la etapa de calentamiento en donde son hidrolizadas
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las triazinas amino~sustituidas, E1 procedimiento prefce
rido de in situ se efectua durante el mezclado en cdonde la
solucibn acuosa de Acido sulfbrico se mezcla con el 6éido
cianlrico en bruto, la sal monosustituida y/o la solucibn
de digestion reciclada, para formar una lechada de &cido
ciantrico al 10-45% que contiene aproximadamente de 5 a 10%
de Acido rulffrico ¥ aproximadnmente de 10 a 30% de dicha
sal monasustituida.

La conversibn de fosfato diambnico a
dihidrogeno ortofosfato de mmonio con Acé¢ido fosfbrico, pue-
de efectuarse tambien in situ, como anteriormente se ha dJes-
erito, con cantidades suficientes e acido fosfbrice para
formar una 1echaéa que contiene aproximadamente 10=-15% de
dcido fosfarico.i )
Sorprendentemente se ha descubierto que
la velocidad de qonversibn de las triazinas amino-sustituida:
se dobla casi cugndo la lechada del digestor contiene apro-
ximadamente 10-15% de Acido fosfborico en adicidn a 10-30%
aproximadamente de la sal monosustituida de un fcido fosfato

tribhsico. Iste incremento en la velocidnd de conversibn

.&olamente ocurre con lechadas que contienen dihidrbdgeno

ortofoafato de amonio, aihidrogeno ortofosfato de sodio o
dididrogeno ortofosfato de potasio., kste incremento en 1la
velocidad de conversion es comercialmente significativo arlw
vista del incremento sustancial en los rendimientos de Aacido
cianlirico obtenidos en un periodo dé tiempo determinado.

En adicibn, este incremento en la velocidad de convorsiﬁn

es altamente significativo en especial cuando se utiliza
dihldrogeno ortofosfato de amonio, pneato que no solo se

convierten mhs rapidamente las triazinas amino-sustituidae a
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fcido cianflirico y foafato diambnico a estas tempernturas
operantivas elevadasg, sino que los tosfatonde diamonio (ar-
mados durante la reaccidn de digestion se convierten simul-
tdmente a dihidrbgeno ortofosfato de amonio que facilitan
adicionalmente la reaccidn de digestiébn. Las cantidades de
&cido fosforico superiores a un 15% no son preferibles pues-
to que la velocidad de conversidon no incrementa significa-
tivamente al aumentar las concentraciones de 4cido fosfbrico.
La solucibn de digestidn recuperada o bien se desecha para
producir subproductos Gtiles o bien se regenera y recicla
como anteriormente se ha descrito.

El Acido fosfbrico se utiliza como Acido
fosforico concentrado o como una solucibn acuosa de Acido
fosforico preparada a partir de Acido ortofosférico, acido
pirorosfﬁrico, ficido superfosfdrico o combinaciones de los
mismos, en dispersidén en agua, a cualquier concentracibdn
desenda de &cido foaférico,

Los cristales de &cido cianlirico produ-
cidos segin esta invencibn son crimtales nuevos, grandes,
bien definidos y de libre fluencia. Sorprendenteﬁente, se
ha deacubierto que el tamnijo cristalino d?pende de 1la
solucibn digestora especifice utilizada. Por oJemplo,.cuando
la solucibn digestora contiene bisulfato aménico, bisulfato
sbdico, bisulfato pothsico o dihidrogeno ‘ortofosfato de
amonio y Acido fosforico, por lo menos el 90% de los crista=
les de Acido cianlirico recuperados tienen tamafios de partlcg-
la de 700 a 800 micras y tienen dénsidadea aparentes de 1,16
S/ij aproximadamente, conteniendo 0,001 a 0,1% aproximada«
mente de contenidoa en sulfnto o fosfato como anteriormente

se ha mencionado,
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Estos cristales son aproximadsmente
15 veces mas grande que los cristales de fcido cianflirico
preparados convencionalmente., lLa formacidén directa de e¢rise-

tales grandes permite que los cristales sean reéupenados

. de un modo facil y eficnz sin la necesidnd de llevar con-

troles cuidadosos para evitar las perdidas de acido cianlrica
atribuibles principalmente a los equipos de separecidon con-
vencionales, En adicibn, los cristales producidos tienen
unos valores de fragilidad aproximadumente iguales a los
cristales preparados convencionalmente, permitiendo asl
que los cristaleg sean manipulados, transportados y glmm-
cenadoa facilmente sin presentar las dificultades asociadas
con el espolvoreo. ‘

Los siguientes ejemplos se proporcionan
para ilustrar adicionalmente esta invencion. Todos 1o;Apor-

centa jes indicados estan besados con fespccto al peso total

de la lechada, a menos que se especifique lo contrario.

EJEMPLO 1

Este ejemplo demuestra el efecto que
tiene las diferentes sales inorghnicas sobre el porcentaje
d; las triazinas amino-sustituidas . onvertidas a Acido cia-
nlirico,

Experimento_ _inventivo I

Una muestra de 25,8 g (0,2 moles) de
Acido ciantirico en bruto, preparadoc a partir de urea que
por analiris ofrece aproximadamente 80% de &cido cianflirico,
18% de amelida y 2% de amelina, se mezcla con 50 g (0,43
moles) de bisulfato ambnico (Nauﬂsoq) y 120 g de agua, para
formar una lechada de Acido cianfirico en bruto., La lechada

gre carga al inter ior de autoclave Hastelloy B(TM? de 300 ml,
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El autoclave se sella, se sacwie y so calienta a 2Z009C en
un periodo de tiempo de 85 minutos, la temperatura de rence
~i0dn se mantiene luego en 200°C durante 1l minuto. £l autocla-
ve se enfria luego en un bafio de hielo y se enfria rapida-
mente a 109C, La mezcla de reaccidn de extrae del autoclave
Y el Acido cianfirico cristalizado se filtra de la solucibn
de digestidn, los cristales de &cido cianfirico filtrados
se analizan luego con respecto al contenido en Acido c¢ianh.
rico, amelida y amelina. E1 producto tiene una densidad
aparente de 1,10 g/r:m3 aproximadamente y el Y0% aproximada-
mente, como minimo, de los cristales de &cido cianﬁrico,
poseen tamafios de particula comprendidos entre 700 y 800
micras, Los resultados se ofrecen én la tabla I,

Experimento inventive 2

Se repite el procedimiento del experi-
mento 1, excepto que en lugar del bisulfato amonicoe se
utilizan 50 g (0,36 moleﬂ) de bisulfato sbédico monohidratado
(NaHSOu.Hzo). El producto tiene una densidad aparente de
1,10 g/cm3 aproximadamente y al menos el 90% de los crista-
les de Acido cianfirico tienen tamafios de particula comprenw
dﬁdos antre 190 y 800 micras aproximadamente. lLos resultados
s; ofrecen en la Tabla 1.

Experimento inventivo 3

Se repite el procedimiento del exberi-
mento 1, excepto que en lugar del bisulfato amonico se uti-
1izan 50 g (0,43 moles) de dihidroéeno ortofosfato de amonio.
El producto tiene al menos un 90% de ériatnles de Acido
cianlirico de un tamafio de particula de 300 a 400 micras, los
resultados se resumen en la Tabla X.

Experimento comparintive A
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Se Tepite el procedimiento del expe-
rimento 1, excepto que en lugar del bisulfato ambnico se
utilizan 50 g (0,93 moles) de cloruro ambnico. El producto
tiene al menos el 90% de cristales dé 4cido cianbirico de
un tamafio de particula inferior a 100 micras., Los resultados

se ofrecen en l1la tabla I,

EJLMPLO 2

Este e jemplo demuestra el porcentaje
de conversidn de trianzinas amino-sustituidas a fcido cianhe
rico, con bisulfato amdénico y dihidrogeno ortofosfato de
amonio en combinacibn con Acido fosfbrico, Este ejemplo

demuestra también las velocldades de conversidn de reaccidn.

Experimentos inventives 5 a 9

Una muestra de 25,8 g (0,2 moles) de
Acido cianfirico en bruto preparado a partié de urea tipo
de analisis ofrece aproximadamente 80% de Acido cianﬁrico,
18% de amelida y 2% de amelina, se mezcla con 100 ml de
agua, para formsr una lechada alilo,B%. La lechada se cavga
al interior de un autoclave Hastelloy D de 300 ml, i1 auto-
clave se 8ella, se sacude y se calienta a 2002C, Una so-
lucidn de 50 g de dihidrbgeno ortofosfato de amonio en
61 ml de agua, mantenida a 7026, se insufla entonces al
interior del autoclave bajo presibn, bien sola o bien simule
tAneamente con una solucibn acuosa Jé 4ecido fostdrico. En el
experimento 5, no se aiiade dcido fosforico. En el experi-
mento 6, se insuflan al interior del autoclave 10,46 g de
dcido ortofosforico al 86% en 140 g de agua., In el‘rxperj-
mento 7, se insuflan en el autoclave 20,9 g de &cido orto-
fosforico al 86% en 140 g de agua, KEn el experimento &,

se insuflan en el autoclave 23,5 g de Acido ortofosfbrico al
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86% en 140g de agua, En el experimento 9, ge insuflan en el
autoclave 34,8 g de &cido ortofosfbrico al B6% en 140 g de
agua,

La temperstura de reaccidn se mantiene
en 2009C durante 1 minuto., Bl anutoclave se enfria entunies
en un bafio de hielo tras lo cual se enfria rapidamente a
$09( en el espacio de 30 segundos, Después de enfriar a
102C, el Acido cianfirico cristalizado se filtra de la so-
lucidbn de digestibdn. los cristeles filtrados de f&cido cilanfli-
rico se analizan entonces con respecto al contenido en ficido
cianlirico,amelida y amelina, Los resultados se ofrecen en
la Tabla II, Las velocidades de reaccidn se muestran en la
Tabla II como una constante de velocidad en horas reciprocas,

bajo el encabezamiento k hrele,

Experimento inventivo 10

Se repite el procedimiento del experi-
mento 5, excepto que en lugar de la solucibn de dihidrbdgeno
ortofosfato de amonio, se insufla en el autoclave una solu-
cién de 50 g de bisulfato ambnico en 61 ml &e aéua, mantenie
da a 70°C, Los resultados se ofrccen en la Tabla X1,
LJEMPLO 3

Este ejemplo demuestre el efecto que
tiene el empleo de soluciones de digestion de bisulfato
ambnico recicladas para convertir las triazinas amino-sustie
tuidas a &cido cisnbrico.

Experimentos inventives 11 a_ 18

En el experimento 11, una muestra de
25,8 g (0,2 moles) de Acido cianiirico en bruto, preparndo a
partir de urea que por analisis ofrece aproximadamente BO%

de Acido cianflirico, 18% de amelida y 2% amelina, se mezcla
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con 50 g (0,43 moles) de bisulfato amdnico y 120 g de agua,
para formar tna lechada de &cido cianlirico en bruto, Ls lechs
da se cnrga al interior de un autoclave Hastelloy B de 300 ml
Kl autoclave se sella, se sacude y 86 calienta a 20050 en un
periodo de tiempo de ¥5 minutos. la temperatura de reacclon
se mantiene a 2002 durante 1 minuto, El autémlaVe se enfria
luego en un bniio de hislo tras lo cunl se enfrims rhpidamente
a 109C, La mezcla de reaccidén se separa del autoclave y el
fcido cianlirico cristalizsdo se filtra de la solucibn de
digestion, lLos cristales filtrados de acido cianlirico se
analizan entonces con respecto al contenide en fcido cianfi-
rico, amelida y amelina,

'n el experimento 12, ¢l peso combinado
original ( 170 g) de bisulfAato ambénico y agua se restnblece
afiadiendo 11 g de agua a la solucidbn de digestidn recupera-
da del experimento 11 que pess 159 g. A la solucibn restau-
rada y tratada seglin el experimento 11, =e afiade nna muestra
de 25,8 g (0,2 moles) de Acido cianfirico en bruto, preparsdo
como anteriormente, y que por analisis ofrece 80% de [icido
ciantrico, 18% de amelida y 2% de amelina. Los cristales de
fcido cienfirico se filtran de la solucibn de digestidn y se
analizan con respecto al contenido en Acido cianfirico, ameli-
da y amelina. Se repite el procedimiento del experimento 12
en los experimentos 13 y 14 con la soluciones de digestidn
recuperadas de los experimentos 12 y 13 respectivamente,

En el experimento 14 R, 1; solucibn de
digestion recuperada del experimento l4 se regenern con fcida
sulflirico. La solucidn de digestidn se analizan con respecto
al contenido en sulfato aménico é’(Nﬂu)asou_7} Se aiiade

entonces a lo solucidn de digestibn una cantidad estequiom&-
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trica de fcido sulflrico concentrado (95%), para ronvertir
el sulfato amonico a bisulfato ambnico. Se purga unn por-

cibn del 35% de la solucidn de dipestibn y ge nﬁ"de aguit

n la solucidn de digestidn para restaurar el contenido en
bisulfuto ambnico y agus » 170 g,

En el experimento 15, 1a solucibdn de
digestidn regenerada (experimento 14 R) se mezcla con Acido
cianQirico en bruto Begﬁ; el experimento 11 y los cristales
de dcidn cianirico filtredos se dnalizan con respecto al
contenido en acido cionfirico, amelidn y amelina,

En los experimentos 16,'17 y 18, se
repite el procedimiento del experimento 12, con las solu;
ciones de digestion recuperadas de los experimentos 15, 16
Y 17 respectivamente, y los cristales de ficido cianfirico
filtrados se analizan con reapecto n su contenido en hcido
cianQirico, amelida y amelina.

Los resultados se ofrecen en la Toblan

IIT,
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TABLA |

ijem Snl Inorghnica Ph de reaccibn Andlisis del pro % Totsl Tamjio cristalino

blo Princi Final ducto de con- del dcido ciantric:
e pio A :'ac?_do % Amelida version

; cisrnu- y Amelina de ame-

) : rico lida y

; amelina

iy Nit, Uso, 0,50 3,65 99,9 trazos 99 YOk con tamonos de
i

[jz-!rticul:\ & entre
(&19] BUO micras
y

2 NaUS0, .H,0 0,80 1,05  )99,9 trazos 99  igual que en el
Fxperimento 1

3 N, H PO, 4,15 4,4 199,9 trazos 97  YYVm con tLamaiios de
: particulas. entre
300 y 40U micras

4 X\a!lzl’Oh.HzO L,z5 L,95 99,2 0,8 94 790% con tomsnos de
; particulas entre
. 200 ¥y 300 micras

Jomparntivo
A NHhcl 4,81 5,8 84,4 15,6

n
[+)8

D>90% con tamafios d
particulas inferio
res a 100 micras.

"> Significa Superior a
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TABLA II
%kJem Concen- Concentra- Concen- pH final % total k el Tamano oristalino
‘plo tracibén cibn de tracidén de renccion de con- ———— del fcido cianfricc
‘N de NH, H, PO de H,PO, version ‘
. . 472", 354 T
' l\Hh“qu n ‘ﬁ en ‘% . de ime-
' ‘ N *n lida 'y
en % amelina
:' 5 0 21,0 0 hy95 83,0 78 )}90',(: con timnfios de
particulis entre
300 y 400 micras
6 ] 21,0 6,0 3,35 88,1 127 igual que en el
experimento 5
7 0 21,0 12,5 2,45 97,8 228 Y90% con tamafios de
, particulns entre
7VU0 y 800 micras
8 0 21,0 13,9 2,h2 97,5 226 igual que en el
experimento 7
9 0 21,0 20,0 2,25 97,8 228 igual que en el
: experimesnto 7
10 21,0 0 0 0,065 95,0 180 igual que en el
experimento 7
2" Significa superior a,
e
.-/f
e




‘Jem pH de renccibn Andlisis

%

TABLA III

del producto % toterl de Observaciones

1lo Princi Fipnal % 4cido % nmelida y conversibdn
i¢ _ pie cianfi~ Amelina de ~melida
rico y amelina

1 0,50 0,55 799,9 tI"-'*JZEE v9,0

2 0,55 0,65 99,9 traza 98,9

3 0,65 0,95 ?799,9 traza u8,9

4 0,95 1,25 799,9 traza 98,5

bR Regenerscidbn de la solucidn de diges

tion del experimento 14

5 0,50 0:56 )99.9 traza 99,0

6 0,56 0,67 249,9 traza 98,9

7. 0,67 0,98 299,9 treza 98,8

8. C,93 1,27 299,9 troze y8,5

»" Significa superior a.

[y ———

Digestidn con solucibn
nueva

Digestibn con primerr solu-
’ "

cion de reciclo cdel expe~

rimento 11

Digestidn con segunda sola-
cion de reciclo del expe-
rimento 12

Digestidn con tercera solu-
cion de reciclo del experi-
mento 13

i
Digestidn con solucibn de
digestidn regenerada del
experimento 14

Digestién con solucibn del
reclicleo del experimenﬂo 15

Digestidn con solucibn de)
reciclo del experimento 16

Digestibn con =olucidn del
reciclo del expedimento 17
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Descrita sulicisntemente la nnturnlera
del-invento, sl como 1s manera de renlizarlo en lp prfic-
tici:, debe hacerse constsar que las disposiciones anterior-
mente indicadi's, son susceptibles de moditicnciones de'dc-
tonlle en cunntn no nlteren su principio fundnmeﬁtnl; tovitia
bien se hace constnr, que el invenio corresponde o una
solicitud de patente, presentada en Norteamérica, bajo el
nimero Ser 511,447, de fecha de 2 de' octubre de 1.974,
ncogiéndose -por lo trnto a los beneficios que conceden los
Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que constio
tuye la esenciz del referido invento y por lo que fe so-
licita Patente de Invencibn por 20 afios en Fspaifn, sobre:
PROCEDIMIENTO PAlt PURIFICAR ~CIDU CIANURICO LN BRUTO;
caracterizAndose por lo siguiente:

1%.- Procedimiento paras purificer Acido
cianlirico en bruto, cnracterizndo porque comprende:

a) mezclar, en csntidades suficientes de agus, Acido cia=-
nierico en bruto Y uns sal monosu-tituida de un Acido inor-
ganico, en donde el Acidn inorghnico es un Acido inorghnico
dibdsico o tribhsico, pura formar uns lechada de deido
cianlirico en bruto al 10-45% que contiene de 10 a 30 de
sal monosustituida dc¢ un Acido inorghnico, cuya lechnda
puede contener opcionalmente un Acido minernlj

b) calentar la lechada & una temperaturs de 160-2202C

bnjo al menos la presibn rutogbnemente dennrro]ladn‘nnrn
digerir las impurezas de Acido cianflirico en bruto;

c) enfriar la lechads de Acido cianlirico digericdo para
precipitar los cristnles de Acide cimnfirico; y

d) recuperar los cristales de Acido cionfirico de 1ln solu-
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cion de digestidn, secar opcionalmente los eristales Y
recupersr opcionalmente la solucibn de digestibn, ajustar

su pH £i es nocesario y reciclar 1la solucidn de digestién

- recuperada de lr etapa d) a la etapr a).

22,. Procedimiento megln 1a reivindicee
cion 1, caracterizado porque la sal monosustituids de un
fcido inorgénico:se elige del grupo consistente en disul-

fato nmbénico, ;ihidrﬁgeno ortofosfato de amonio, disul=
fato sbddico, dihidrbgeno ortofosfato sbdico, bisulfato
pothsico y dihidrbgeno ortofosfato pothsico,

" 3%,. Procedimiento seghn la reivindi-
c;ci6n 1s, c;racterizodo porque se mezclan cantidades su;
ficientes de hcido cianlirico en bruto con una s8al monosuse
tituida de un fcido inorgénico, pesra formar una lechadn
de dcido cianfirico on bruto al 10-25%,

i#,. Procedimiento segln la reivindi-
cacidn 1%, carscteriznrdo porque las impurezas de Acido
cianlirico en bruto se digieren durante un periodo de tiempo
que oscila entre 15 segundog y 10 minutos aproximadnmente.

5%,- Procedimiento segin la reivin-
dicacion 1%, caracterizado porque la lechada se celienta
a uns temperatura de 190 a 2059C,

6%,- Procedimiento seglin la reivindi=
cacidbn 1%, carncterizado porque la etapa de mezclado a)

y la etapa de calentémiento b) se efectlian en uns sola
etapa,

7¢.+ Procedimiento segln 1la reivindi-
cacion 1%, carmcterizado porque la sal monosustituida en

un Acido inorghnico es bisulfato aménico,

8%,- Procedimiento seglin la reivindie
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cacidn 7%, coracterizado po;que el producto de éeldo cianfi-
rico recuperado contiene al menos uh 90% de cristales de
fcido cianfirico que tienen un tamafio de particula compren-
dido entre 700 y 800 micras.

94 .~ Procedimiento segin la reivindica-
cibn 1%, caracterizado porque la sal monosustituida de
un Acido inorghnico es bisulfato sbdico,

' 10% .- Procedimiento regln 1la reivindi-
cacibn 9%, caracterizedo porque el producto de Acido cianl-
rico recuperado contiene al menosx un 90% de cristales de
fcido cianlirico que tienen tamafios de particula del orden
de 700 a 800 micras,

11%,~ Procedimiento seghn la reivindi-
cacibn 1#, carmcterizado porque la ral monosustituida en.
un Adcido inorghnico es bisulfato potdsico,

12¢,. Procedimiento seglin la reivina
dicncidn 11%, caracterizado porque el producto de Acido
cianfirico retuperado contiene al menos un 90% de criﬁtalea
de acido cianfirico que tienen tamefios de.bgrticula compren_
didos entre700 y 800 micras,

138, - Procedimiento segin la reivine
dicacibn 1%, carncterizado pﬁrque los cristales de cido
clanfirico recuperados de la etaps c) se secan a una tempe=
rotura de al menos 1209C n la temperatura de descomposicion
de los criastales,

14¢,« Procedimiento segln la reivindi-
cacidon 1%, caracterizado porque comprende reciclar la solu-
cién de digestibn recuperada de la etapa d) a la etapa a)
para proporcionar una sal monosustituida d; un fcido inorgh-

nico para purificar el dcido ciantrico en bruto.
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15¢,. Procedimiento seghn la reivin-
dicacion 1%, carancterizado porque comprende reciclar la
solucion de digestibn recuperada ae 1a etapa d) a la,etaéa
a) hesta que el pH de la solucibn de digestidn recuperada
es superior a5 gproximadamente, para proporcionar una sal
monosustituida d; un Acido inorghnico para purificar ei
ficido cianfirico ;n bruto,

g 16%,- Procedimiento segln la reivine
dicacion 1%, carécterizado porque la solucion de digestion
de 1la etapa. d) q;e contiecne unn sal monosustituida de un
bcido inorgénicoéelegida del grupo consistie en bisulfato
ambnico y dihidrbgeno ortofosfato ambnico Yy que tiene un
pH entre 0,2 y 5, se recicla a la etapa a) para praporcio-
nar dicha sal monosustituida de un fcido inorghnico paral
purificar el Sc;do ¢iantirico en bruto,

17%.« Procedimiento segln la reivine
dicrcibn 1%, caracterizado porque comprende regenerar la
solucion de digestidn recuperada mjustando el pH de la
solucion de digestiﬁn recuperada a un valor comprendido
entre 0,2 y 5 con un material elegido del grupo consistente
en (1) una sal monosustlituides de un dcido inorgénico idén-
tico a la sal monosustituida del fcido inorghnico usada
en la etaps a) vy (2) un écido minerai a partir’del cual
se deriva la sal monosustituida del Acide inorgénico, re-
ciclar la solucibn de digestion regenerada a la etspa a)
para proporcionar una sal monosustituida Qe un cido inor-
génico para purificar el Acido c¢ianlirico en brutp Y mez=-
clar la solucidon de digestién regenerada con el 4cido

cianfirico en brutoe.

18%,- Procedimiento seglin la reivindi-
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cncion 1%, caracterizado porque comprende regenerar la
auiuci&n de digestibn recupcrada de la etepa d) que con-
tiene rulfato ambnico, ajustando el pH de dicha solucién
dé digestidn a un valor comprendido entre 0,2 y 5 con un
material elegido del grupo consistente en bisulfato amb-
nico y acido sulflirico, reciclar la solucidn de diges=
tibn regenernda a la etnpa a) pars proporcionar una sal
monosustituida de un fcido inbrgénicé para purificer el
fcido cianlirico en bruto y mezeclar la solucibn de diges~
tidn regencrada con el &cido cisn@rico en bruto. '

19%,~ Procedimiento seghn le reivin-
dicacion 1%, carncterizado porque comprende regenerar la
folucidn de digestidn recuperada de la étape d) que gon-
tiene fosfato dinmbnico ajustando el pH de diche molucibn
de digestion a un valor comprendido entre 0,2 v 5 con un
meterial elegido del grupo consistente en dihidrbgeno
ortofosfato de nmonio y &cido fosfbrico, reciclar ia solu=
cibn de digestidn regenernda a ia etapa a) para propor-
cionar una sal monosustituida de un Acido inorghnico para
purificar el Acido cianflirico en bruto y mezclar la solu-
cion de digestidn regenerada con el hcido cimnfirico en
bruto, '

20%, - Prgcedimiento seghn la reivin-
dicacion 1#, caructeriznﬁo porque el Acido cianlrico en
bruto de la etopa a) se mezcla con agua, una solucibn
acuosa de acido sulfflirico y una sal monosustituida de
un ficido inorganico diblsico, seleccionada del grupo con-
sistente en disulfato amonico, birulfato sbdico y bisul-
fato potfsico, para former una lechada de 4cido cianfirico

en bruto al 10-45% aproximadnmente de dicha sal monosusti-
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tuidn de un Acido inorghnico dibbsico.

21%,.~ Procedimiento segln la reivin-
ticacidn 1*, carncterizado porque el ficido cianlirico en
bruto de 1n etapa a) se mezcla con agua, una solucibn
acuosa de Acido fosfbrico y una sal monosustituida de un
fcido inorganico tribhsica, seleccionada del grupo consis-
tente en dihidrogeno ortofosfato de amonio, dihidrogeno
ortofosfato de sordio y dihidrbgeno ortofosfato de potasia,
para formar una lechada de Acido cianfirico en bruto al
10-45% que contiene aproximadamente 10-15% de Acido fosfb-
Tico y 10-30% de dicha sal monosustituida de un écido
inorghnico tribésico.

228,~ Irocedimiento segln la reivindi-
cacion 21%, caracterizado porque la sal monosusﬁituida de
un fcido inorghnico tribldsico es dihidrbgeno ortofosfato
de amonio y el producto de Acido cianbirico recuperado con-
tiene al menos un 90% de cristalee de Acido cianlirico que
tienen tamaiios dr particulas de 700 a 800 micras,

23%,~ Procedimiento segfin la reivindi-
cacibn 1% 5 17%, caracterizado porque el Acido mineral es
dcido sulflirico o fosférico,

24% - Procedimiento seglin.la reivindi-
caciébn 1%, caracterizado porque una sal monosustituida
de un Acido inorghnico elegida del grupo consistente .en
sulfato ambnico, dihidrbgeno ortofosfato de amonio, bisul-
fato sddico, dihidrbgeno ortofosfato de sodio, bisulfato
pothsico y dihidrbgeno ortofosfnto de potnsio y acido
cianfirico en bruto, se mezclan en agua, en cantidades su=
ficientes para formar una lechada de &cido cianfirico en

bruto al 10-25% conteniendo 10-30% de dicha sal monosusti-
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tuida de un &cido inorglnico.

25%,. Procedimiento seghn la reivin-
dicacidn 17%, caracterizado porgque una sal monosustituida
de un Acido inorginico dibAsico, seleccionada del grupo
consistente en bisulfato ambnico, bisulfato sbédico y
bisulfato pothsico, se mezela con &cido cianlirico en bruto
suficiente, en agua, para formar una lechada de fcido cla=
nlirico en bruto al 10-25% que contiene 10-30% de dicha sal
monosustituida de un Acido inorghnico dibhsico, siendo el
hcido mineral Acido sulflrico.

26%,~ Procedimiento segin la reivindi-
cncidon 44, caracterizado porque se mezclan én agua canti-
dades suficientes de Acido cinnflirico en bruto, una solu-
cidn acuosa de fcido fosférico y una sal monosustituida de
un &cido inorghnico tribAsico, elegida del grupo consistente
en dihidrbégeno ortofosfato de';monio, dihidrbégeno ortofos-
fato de sodio y dihidrbgeno ortofosfato de potasio, ﬁara
formar une lechada de Acido cianfirico en bruto al 10-&5%
que contiene 10-15% de Acido fosfdrico y 10-30% de dicha
sal monosustituida de un fcido inorghnice tribhsico,

274%,~ Procedimiento meghn la reivindi-
cacibn 4%, caracterizmdo porque se mezclan en agun cantie-
dades suficientes de Acido cinnlirico ep bruto, una solu-
¢16n acuosa de &cido fosfbrico y dihid}égeno ortofoafato
de amonio, pars formar una lechada de ﬁcido cianlirico en
bruto al 10-45% que contiene 10=15% de %cido fosfborico y
10.30% de dihidrbgenc ortofosfato de amonioj se recupera y
recicla la solucidn de digestidn recupersda para la etapa
de mezclado hasta que el pH de 1; solucidon de digestidn

recuperada sea superior a 5 nproximadamente, para proporcio-
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nar unn snl monosustituida de un Acido inorghnico; y se
mezcla la solucidén de digestibn raciclada con el hcido
cianflirico en bruto para purificar este hGltimo,

28%,« Procedimiento seglin la reivin-
dicacion 26% & 27%, caracterizado porque la etespa de mez-
clado y la de calentamiento se efeétuan en unas sola etaps.

29%,. Procedimiento segln la reivindi-
cacidn 27%, carncterizado porque el pH de la solucidn de
digesti&n reciclada ge mantiene entre 0,2 y 5 con un mate=
rial elegido del grupo consistente en dihidrogeno ortofos-
fato de amonio y fcido forfbrico. ‘

30%,~ Procedimiento segln la reivi’l"xdi-
cacibn 27%, caracterizado porque el pH de la solucibn de
digestibn reciclade se mantiene entre 0,5 y 2,5.

31%,- Procedimiento seghn la reivindi-
cacidbn 274, caracterizado porque los cristales recuperados
de fcido cianflirico =e secan & una temperstura de al menos
1209C hasta la temperature de descomposicién de los cris-
tales. .

32%,~ Procedimiento seghn la reivindi-
cacidn 4#, caracterizado porque la sal monosustituida de
un fcido inorghnico es bisulfato amdnico, y los cristales
de 4dcido cianflirico se recuperan de la solucibn de diges-
tibn, la molucidn de diges«tidn se recupers y se recicla
a la etapane mezclado hast; que el pH de la solucion de
digesti6n recuperada es superior a 5, para proporcionar una
sal monosustituida de un fcido inorghnico, y la rolucidn
de digestidon reciclada se mezcla con el Acido cianfirico en
bruto para purificar este fltimo.

33%,~ Procedimiento seglin cuelquiera
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de las reivindiceciones anteriores, caracterizado porque
la sal monosustituide se utiliza en cantidades de al menos
10% en exceso con respecfo a la cantidad estequiométrica.
34# .~ Procedimiento para purificar .
4cido cianiirico en bruto; tal y como queda sustanpialmente
descrito en la presente Memoria.
Eata Memoria consta de 37 hojar escritas
a mhquina por una sola cara,
Madrid, 29 BlE. 979
PMC conPl;RATmN.
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