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- Como es sabido, el cloruro de cianurilo, que se
obtiene por trimerizacidén de c¢loruro de ciandgeno con ayu-
da de catalizadores, sobre todo de carbén activo, es un
producto intermedio muy interesante para diferentes secto-
res industriales, tales como la preparacién de colorantes
y de productos para la industria textil, asi como para
productos farmacéuticos, productos para la egricultura,
y también para los de las industrias de materiales sintéf
ticos, cauchd ¥y explosivos. A

Como es sabido, el cloruro de cianurilo resulta
de la trimerizacién en forma gaseosa, conjuntamente con
cloruro de.ciandgeno no reaccionado y con cloré, asi'céﬁo
con productos secundarios.

Desde hace largo tiempo era habitual transformar
esta mezcla gaseosa de reaccidn directamente en clorupo
de cianurilo s6lido, por ejemplo por introduccién de la
mezcla gaseosa en recintos enfriados desde el exterior
(véase "Ullmann", Enzyklopidie der technischen Chemie, 32
edicién, 1954, tomo 5, péginas 624 y 625, y 42 edicién,
1975, tomo 9, pégina 652). O por introduccién en un moli-
no de bolas refrigerado con agua, segin el procedimiento
de la memoria de patente de los Estados Unidos 3.256.,070.

El cloruro de cianurilo sdlido resulta por.lo
general en forma de polvo, y hasta ahora es transformado
predominantemente en esta forma.

S5in embargo un inconveniente del cloruro de cia-

nurilo so0lido es su manipulacidn, con frecuencia nada sen-

| eilla.

Para su envasado y almacenamiento, como también

para su transformacién posterior, eran necesarias medidas
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1 — de precaucidn.
Ademés de ello la separacidén en forma sbdlida es-

taba también unide con ciertas dificultades téenicas, pueg

to que el cloruro de cianurilo se depositaba en parte en

5 ‘| forma de cristales gruesos en las paredes y elementos de

insercidn de los recipientes de separacién y equipos de

descarga.

Estos cristales gruesos tenian que ser precipi-
tados mecénicamente, y conducian entonces a un claro em-
10 peoramiento de la calidad del producto final. ‘

Para evitar la separadién de cristales gruesos,
se rociaban a través de boquillas liquidos inertes de re-
frigeracidn en la separacidn de cloruro de cianurilo 8611-
do, véase memoria de patente alemana 1.266.308.

15 No obstante, en tal caso aparecian incrustasio-
nes en las boquillas, y por consiguiente obstrucciones. -

Por razones de higiene de trabajo y de provec~-
cién del medio ambiente, asi como también con la aparicién
de prdcedimientos cada vez mis automatizados, era necesa-
20 rio obtener cloruro de cianurilo en una forma més fécil
de manipular y de tratar.

Pﬁra ello se ofrecid cloruro de cianurilo en
forma liquida o disuelta. Sin embargo la presencia de
cloruro de cianurilo en forma disuelta requiere un gasto
25 - bastante grahde para la preparacién ¥y recuperacién del di-
solvente. |

| Ademés surgieron problemas de gases de escape,
gue complicaban adicionalmente el procedimiento, véase
memoria de patente de los Estados Unidos 3.53%9.565.

30 También el disolvente empleado tenia que elegir-
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- se en cada caso segln el sector de elaboracién posterior, |
¥ la solubilidad del cloruro de cianuriloc en los distintos
disolventes es muy diferente.

Ademds son conocidos procedimientos que lictan
el cloruro de cianurilo gaseoso con'ayuda de un liquido
auxiliar.

Estos-liquidos auxiliares -.tales como. por ejem-
plo oxicloruro de fésforo - deben impedir la salida de clol
ruro de cianurilo fuera de la columna de fraccionamiento.

Sin embargo el empleo de uno de tales liquid§s ‘
auxiliares requiere un costoso sistema de aparatos paré el
tratamiento y la recirculacibén del liquido auxiliar'émpieg_
‘do, asi como para la purificacién del gas de escape. |

Ademés de ello se ha demostradé que irrupcibnés
ocasionales del liquido auxiliar en la fase liquida e
cloruro de cianurilo conducian a considerables mermas de
calidad.

A pesar de ello, por razones de la importancia
creciénte del cloruro de cianufilo liquido y de lé eleva-
da propordién en el mercado del cloruro de cianurilo en
forma de polvo seria déseable que existiera un procedimien
to segln el cual se pudierén obtener ambas fases en el mis
mo sistema de aparatos y de un modo sencillo,

Es misidn de la invencidn, por consiguiente, la
creacién de un procedimiento de preparacidn de cloruro de
cianﬁrilo, con el que pueda ser obtenido cloruro de cianu-
rilo en forma predominantemente ligquida o sblida, a elec-
cibn. .

Se ha encontrado ahora que se puede obtener clo-

ruro de cianurilo continuamente en forma sbélida y liquida,
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-8 partir de la mezcla gaseosa de reaccidén resultante de la
trimerizacién de cloruro de cianbgeno, si la mezcla gaseo-
sa de reaccidn se introduce en una combinacién de apara-
tos, consistente esencialmente en una columna de extrac-
clén y un condensador conectado a continuacidn de ells,
de preferencia un condensador de cabezas, preferentemente
por encime de la columna de extraccibén, y se mantiene el
colector de la columna de extraccidn a la temperaturs de
ebullicién del cloruro de cianurilo, después de lo cusl e
enfria el cloruro de cianurilo contenido en la mezcla”ga;
seosa de reaccién a la salida del condensador a una téﬁﬁe-
ratura en el margen desde 146 hasta 1902C, y para la obtend
cién de cloruro de cianurilo en forma liquida, el cloruro
de cianurilo liquido se retira como tal eh el extremo inre-
rior de la columna de extraccidén y/o se introduce, diracia-
mente, o eventualmente después de un almacenamiento inter-
medio, en una torre de rociado y se rocia en ella, desyués
de lo cual se retira el cloruro de cianurilo sélido, en
forma de granos finos, en el fondo de la torre de rociado.
. Por regulacidn de la temperatura a la salida del
condensador se puede ajustar la cantidad del cloruro de
cianurilo a separar en forma liquida respecto a la canti-
dad de cloruro de c¢ianurilo que sale por la cabeza con el
gaes residual.

Cuanto més baja es esta temperatura, tanto meno~-
res cantidades de cloruro de cianurilo son eliminadas con
el gas residual.

» Este gas residual puede ser destruido o tratado
de modo conocido, por ejemplo por desublimacidn.

Como es sabido, las cantidades de cloruro de cia-
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nbégeno no trimerizado, asi como de cloro y de componentes

ducir el gas de reaccidén en la combinacidén de aparatos por

tloja nam. 5

de gas inerte en el gas residual, depénden de la naturale-
za y calidad del catalizador, y por consiguiente de las
condiciones que predominan en la parte de trimerizaciédn
de.clorﬁro de ciandgeno.

| Como columna de extraccidn sirven las columnas
de destilacién habituales.

Como condensadores se emplean intercambiadores
de calor conocidos, de preferencia intercambiadores de ca-
lor con haces tubulares. Estos condensédores pueden estar
dispuestos o bien conectados a continuécién de la columna
de extraceidén o ~ como ya se ha dicho - preferentemerte o
mo condensadores de cabezas.

La eliminacidn del calor se realiza preferente-
mente mediante medios conocidos de transﬁisién de calor,

Clertamente es posible introducir la mezcla ga-
seosa de reaceidn directamente en la columna de extraccidn,

pero se ha manifestado como energéticamente favorable con-

encima de la columna de extracgién. Egpecialmente faveora-
ble es la instalacidn de un elemento intermedio en la com-
binacién de aparatos, a saber entre la introduccién del
gas poi encima de la columna de extraccidn y el condensa-
dor.

En este elemento intermedio la mezcla gaseosa de
reasccibén a condensar experimenta un enfriamiento interme~
dio, antes de que entre en el condensador.

Como torre de rociado y como cémara de separacidn
pueden ser empleados aparatos habituales con refrigeracidn

por aire o por liquidos.
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| Como drgano de rociado de la torre de rociado
sirven todos los sistemas de aparatos adecuados para ello,
tales como platos de rociado, boquillas de una y dos sus-
tancias de diferentes tipos constructivos, que pueden ba-
sarse en principios de atomizacibén de diferentes tipos.

El progreso técnico del procedimiento segin la
invencién consiste por una parte - como ya se ha dicho -
en la flexibilidad del procedimiento, con el que se pue=-
den obtener porciones liquidas y sdlidas de cloruro de cig
nurilo a partir de la mezcla gaseosa de‘reaccién, a conti~
nuacidén de la trimerizacidén de cloruro de ciandgeno.

Por otra parte, el procedimiento, realizab19 de
modo técnicamente fécil, requiere sdélo pocas etapas de pro-
cedimiento, puesto que el procedimiento se contenta sin
sustancias quimicas auxiliares adicionales.

Ademéds de ello los productos finales se destacan
por gran purez& - y en lo que al producto sdlido se refie—
re - por una granulometria especialmente fina e inclusb
por una méjorada capacidad de fluir.

El cloruro de cianurilo liquido se obtiene ade-
mds preferentemente exento de cloro y de cloruro de ciand~
geno, por ejemplo por expulsidn de los gases disueltos des-
de el cloruro de cianurilo licuado.

Ademés, el procedimiento trabaja sin contamina-
cidn del medio ambiente, puesto que log componentes perju~
diciales contenidos en los gases residuales, tales como
por ejemplo cloro y cloruro de cianégeno, pueden ser eli~-
minedos por procesos habituales de lavado y eventualmente

pueden ser devueltos de nuevo a la preparacién de cloruro

de ciandgeno.
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| puede realizarse el enfriamiento de-la mezcla de vapores

. eventualmente es libersda de cloruro de cianurilo en una

Hojr nfim. 7

El procedimiento segin la invencidén se explica
nés detalladamente con ayuda de la figura 1 y del ejemplo.

En la figura 1, a través de la conduccién tubu~
lar 1 la mezcla de reaccidn gaseosa sobrecalentada, que
se compone de vapor de cloruro de cianurilo y del gas re~
sidual a base de cloro, cloruro de ciandgeno y gases iner-
tes, y que sale del reactor de trimerizacidn no mostrado
aqui, es conducida & la combinacidén de aparatos 2.

La combinacidén de aparatos consta de la columpa
de extraceién 2 b y del condensador de cabezas 2 c. ‘Evén—

tualmente por intercalacidn del elemento intermedio 2iaq

a la temperatura del vapor saturado, evaporéndose de nueé~
vo una parte del condensado de cloruro de cianurilo que
sale del condensador.

Sin elemento intermedio 2 a, la mezcla de veapo-
res es introducida directamente por debajo del condensador
2 ¢y alli es enfriada;

:Una parte de la mezcla de vapores de cloruro de
cianurilo que entra en la combinacion de aparatos 2 es li-
cuada en el condensador 2 c,-la porcidn restante es sacada

del sistema conjuntamente con los gases no condensados, ¥y

cémara de separacidén (no mostrada).

La proporcidn de cloruro de cianurilo condensado
al que permanece en forma gaseosa se ajusta con ayuda del
sistemé 3 de medicidén y regulacidn de la temperatura a la
salida delrcondensador 2 C.

Bn la parte de extraccidén de la columna de extrag

cibén 2 b se eliminan los gases residuales disueltos en el
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1 | cloruro de cianurilo licuado, sobre todo cloro y cloruro
de ciaﬁégeno.

Para ello es necesaria una temperabura de colas
que sea superior o igual a la temperatura de ebullicién
5 del cloruro de cianurilo liguido a la correspondiente pre-
8idén de la columna, y gue se conserva con ayuda del evapo-
rador 9.

La masa fundida de cloruro de cianurilo, asi pre
parada, purificade de gases residuales, es introducida a
10 través de la conduceién 10 al recipiente de reserva ll¢':
del que puede ser retirada a través de la conduceidn 11 a.

Sl le masa fundida de cloruro de cianurilo ha -
‘de ser transformade a la forma sbélida, puede ser introdu~
cida tanto directemente a través de la conduccibébn 12 como
15 desde el recipiente de reserva 1l y la conduccidn 15, me-
disnte la bomba 13 a la torre de rociado 14, y alli puéd@
ger rociado y extraido & través de la conduccién 14 a. como
producto sbélido rociado.

‘Todas las partes de los aparatos y las condu¢eio-
20 nes que contienen o conducen masas fundidas de cloruro de
cianurilo han de ser calentadas a temperaturas superiores
al punto de fusidn del cloruro de cianurilo.
Ejemplo 1 ‘

Se introduce por hora una mezcla de 981 kg de
25 vapor de cloruro de cianurilo y 70 kg de gas residual (Ng,
Cl,, C1CN, 002) en la columa de extraccién 2 b. La pre—-
sién de la mezela es de 79% torr y su temperatura 2252C.

Después del enfriamiento a la temperatura de va-
por saturado de 1912C en el elemento intermedio 2 &, la

30 mezcla es enfriada a 15020 en el condensador 2 ¢. Para la

18069
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1 ~separacidn de los gases residuales disueltos en el cloruro
de cianurilo licuado se conduce en contracorriente respec-
to de la corriente de liquido que desciende en la columna
una corriente de vapor de cloruro de cianurilo de 196 kg/h
5 procedente del colector.

| En el colector de la columna resultan 891 kg/h
de masa fundida de cloruro de cianurilo précticamente pu-
- ro. Esta masa fundida es rociada en una torre de roc?ago

con una boquille de dos sustancias, obteniéndose de egﬁé

10 modo la siguiente distribucidén granulométrica:
<50 pm 93,7 % en peso
50 = 71 pm 4,1 % en peso
72 = 100 pm 2,0 % en peso
> 100 jam 0,2 % en-peso
15 El gas residual saturado con cloruro de ciamuri-

lo, a 1502C, sale del condensador de cabezas 2 ¢ a través

de la conduecidn 4, o

18069
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= REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de Invencién en Espaiia, por VEINTE afios, son los que
8e recogen en las reivindicaciones siguientes:

la,~ Procedimiento mejorado para la obtencidn
de cloruro de cianurilo en forma sélide o liquida, a par-
tir de la mezcla de reaccién que resulta de le trimeriza-
cidén de cloruro de ciandgeno, caracterizado porque lé méz~
cla gaseosa de reaccién es introducida en una combinacién
de aparatos, consistente esencialmente en una columna dé
extraceidén y un condensador conectado detrés de ella, de
preferencia un condensador de cabezas, preferentemente por
encima de la columna de extraccidn, y se mantiene el co--
lector de la columna de extraccidn a la temperatura de ebu
1licién del cloruro de cianurilo, después de lo cual se en
fria el cloruro de cianurilo contenido en la mezcla gaseo-
sa de reacéién a la salida del condensador & una tempera-
tura en el margen desde 146 hasta 1902C, y pera la obten-
cién de clorurc de ciaﬁurilo en forma liquida, el cloruro
de cianurilo liquido se retira como tal en el extremo in-
ferior de la columna de extraccidn y/o se introduce direc-
tamente, o eventualmente después de un almacenamiento ine
termedio, en una torre de rociado y se rocia en ella, des-
pués de lo cual se retira el cloruro de cianurilo sdlido,
en forma de granos finos, en el fondo de la torre de ro-
ciado.

2a,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 12,

ne
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-caracterizado porque el cloruro de cianurilo resultante
en forma liquida es liberado de cloro y de cloruro de cia~|
négeno disueltos en la columna de extracecidén a continua-
cién de la condensacidn.

38,~ "PROCEDIMIENTO MEJORADO PARA LA OBTENCION
DE CLORURO DE CIANURILO- EN FORMA SOLIDA O LIQUID ",

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede, representado en los dibujos gque se acompaﬁaniy pa~-
ra los fines que se han especificado, T

Este Memoria consta de once hojas escritas a mé-
quina por una sola cara. |

Madrid, 26 JUN 1979

P.A.

et
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