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@ nombre de AMERICAY CIAYAMID COMPANY, entidad nortonmori.
csna, osta.b:eoida en &0 Rockofeller Plaza, Nueva York .K.Y.
Estajos Unidos de amérioca, por: Un prooedimiento pere preps.
rar melamina, por: ‘ ‘

"MEJORAS INTROIXFCIDAS EN KL OBJETO DE LA PATENTE PR]]-{GIPAI."’.-

b = TN

E1 presente inventeo se refiere a 1a preparacidn de
melamina partiendo de ureas, y mis especialmente a un prooedi-
miento perfeccionade que permite resiizer dicha conversicm
mas ofieazmsnto’. _

Al produoir melamina d6 urea, ésta &1t;ma se oalien

ta por lc ocomun a temperatura entre 270 y 600eC en pre-

sencia de zmonimoco. Este calentamiento descompone la ures
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oon formacién de melsmina y productes tales como £cido cls-
purice, ammelins, ammelids, biuret, cismelids, oisnurate amé
nice y etros varios prodnotes ne viélatiles como scido cianico
7 ac8s0 otros materiaies de compesicidn desconocids. asi le
oonversion de ures én melsmina tiene luger mediante una serie
de reacciones oscurse con la formecion 46 grén nimero de inter
medisrios que deben convertirse idltimemente en melamina para
que el procedimiento sea realizabl o‘. 18 conversion &e estas
combinaciones intermediss en melamina es diffcil, y si se ha
consegnilde antes &lgin éxite, ha sido en primer términe por
el uso de largos per{odos de reaccien. Evidentemente o1 uso
de ertes largos per{odos es mny cere y ademdis tuvmtajou..
Por ejemplo, le melamina primeramente formeda 6n 18 mezola de
resccion tiende a descomponsrse formendo insolublee, omerpes
de color y otras :meurnu: También se han experimentado
siertas dificnltades anteriormente al convertir ures em mels-
nina por preocedimientos ocont innel'. L8 principal difiounltald
ha sido la tendencia de 1a melamina & formar apn 8611d0 imper-
méable y my aﬁhoronto que tiepnde a revestir las paredes late.
rales de] recipiente, y eventualmente da por resnltade la
obstrauceidn del tipe de sperato necesarie pera esta opsracidn
oontimza‘. -

) Un objete de easte invents e ofrecer un procedimien-
to de oconvertir ures en melemina répida y qfioamonto‘.

Otro objete a8 este invento e¢ oconvertir urea en me-
lemins con al$o grade de eficacia, y reduciende 81 minime su
descomposicion y 1a consiguiente formacién de conteminantes
maouablu‘.
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0tro ebjeto del invento 88 eofrecer un procedimiento
de convertir ures en melsminas Oontinuamente, reduciendo al mi-
nime 1ss d1ficultades debidas & Ia tendencis de 1a melamina a
concorecionar en nne tortes impermeable y muy aahoreuto'.

8e ha descnbierto shora que si ee realiza 18 oconver-
sion de urea én melamina h8ciendo psear 1a urea, y les produc-

tos de descomposicien térmics de 1a misma que puedan formarse,

por una ooxumn.'omp.qnet.aa mantenids & temperastura de 270.500¢C,

1a formacién de melamins puede efectnaree mis rdpidsmente y
con mayer eficiencis, y ctn menos descomposicién de le melami-
na, &l pase que se evitan las difionltades debidas 2 la cen-
erecidn de ésta en una terta impermeable y muy adherente.

El procedimiente 4ol invento ofrece mds eficas cone
tacte del amoniscs y 1a ures y eus productos de descomposicién
que deben smonizarse para dar por resultslo 18 formacidn de
mel mizu.. Esto acorts considerablemente el tiempo necesarie
pars 1& reaccicn y reduce al minimo la centidsd de descomposi-
citn de mqlainina. con 1o cusl no 8¢lo se obtiene rendimientes
mas aitos, Sine que la melamina ebtenida esta contaminsda cop
menos mPnuzal; Ademés, el use de¢ una columns empaguetads
es especisimente util pars separar el producto on el estedo
de vapor barriendeo el reactor con mnfaeo; E-tp ne sole
reduce 1% toudoﬁcia de la meleanina a Qeummpouoiae, 8ino que
evita 188 €ificmitades debidas & 1a concrecidn de 1a melamins
én ung torts impermeegble y muy adherente &l pasar del sstade
1{quide o1 #311do. , i

Pars dar uns indicscién del grade mayor de purezs

de 12 mel aming ebtenida por o1 proocedimiento del presente in-
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veonto on comp.racio'n con ol producto obtenide por otres pro-
cedimientos d¢ convereion de urea en melamins, se han hecho
ensayos poniendo la urea en un tubo vertiocal y empleando las
mismas condicioneSySalvo en cusnte a la Ompaqaitadnrc‘. En
estos experimentos, 6én que no 8¢ empleaba empaguétadura en ol
tubo, l1a melamins ebtenida resnltd teper (T38) 86% ae paresza,
y centener 8.6% de meteriales insolubles en agua, tales como
dcido clenirice, emmelina, y ammelida y 2.6% de nras. Por
otra parto, el uso deo empaqnotadnrn 446 on producte qne erg
on 97% melemine y contenis sdie 2 .6% de insolubl® en egus y
0.5% ae urovaA. ._ .

Al convertir urea on melamina, né o8 necesario afia-
dir amon{aoq. ®ino que 1o inico freoiio os ollloutar 18 ures
alaes menoao.naa.uv temperaturas de 270-590!3. en un reactor
oorraéoj, N En tales oondicienss, algo de urea se descompone
formando una cantidad de smonisco suficiente para convertir
le ureg restante en me} mina. «ue le presenocias 4¢ amonisco
es necesefia psrm la prodnoccicn &6 melamina se demuestra por
ol hecho de yue al cslentar urea én un reactor sbierto,dejen-
do as{ escapsr e emonisco formsdo por 1a descomposicién de
la ores, no se forms cantidad apreciable de mtllmintl. Por
otra parte, s mny deseable emplear adicidn d¢ amoniace, y
ean més, empleario en tales oantidsdes que 4é ans preaién por
1o menos 14 kg/cm » © con preferencig una presion de por 1o
menos 52'5 kg./mn2 S1 se quiere, pueden emple erse con ven.

taja presicnes de1 orden de 70 kg./on2 y méas a:tu. 1 use

- 40 estas sltas presiones de amoniaco neo -olquﬂo pera 70one

vertir ls urea més completsmente en melamina, 8ino también
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pers impedir 1ea descomposicion de meleamina que féoilmente oocu-
rre & tan altas tpmperatnru‘. Este descomposiocion de ls me-
lamins .se debe en primer término & su desamonizacién que ds
por resultado 1a formecion de materiales tales come melem,
melsm y mo;on; Con presiones de amoniaco 46} orden de
70 kg.. /ong, no hay suficiente 'auoﬂompouicién de 1a melanmina
para justifiocar el uso de presiones &6 amonimoo eprecisble-
mente mée altes en vista del mayor gasto qne ocasionaria e1
mentar 108 aparatos més fuertes necesarios para contener d4i-
chas pruienel'. |
Aanque el procedimiento del invento puede realizar.
86 usendo upnd gran variedald de modeles de aparatos, ejemple
de uno conveniente para reslizurlie se Yo en el dibmjo adjunto'.
En 61 se muestra l1a columna empaquetads 1, provista de une ca-
misa de calentamiento 2;, introduciendo 108 gases calientes
u otros sgentes calentadores por la entrada 3 y extrayendose
por la salida 4‘, gqne comnnica con 12 ofmare formade entre
ia columna empagunetada y Iakcm-a.'. Dicha columns eontie-
ne una seccidn empaguetada inferior 5 muntenids en su sitio
por la parrilla de sostén 6, y una seccion empagnetads sape-
rior 7, a 8u vez mentenida por la parrilla de soltt_ﬁn 8'.
Dichas secciones pueden 11e§arseé ocon onalquier em.
paquetadura sdecuada, tul come cuentes, upirun.“laaa °o ani.
llo8 36 vidrio, anillos o l:lllalvdo Reschig de porcelana y
simil ﬂ‘l: 841 se guiere pueden emplearse empaquetaduras
de diferentes tamafios on 1as des secciones, y, segin l1as di-
mensiones de la - nifsmm> columnd 3 otras condiciones variables

como 1a temperatura, 1a presidn y la proporcidn de paso de
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smoniaco empleésdss, 86 vera que hay disposiciones Gptimas

de empaguetaiura. Es también un tento ventajoso variar
el tamafio, forme o ambos de la empaguetadnra en 1a prefundi~
dad de cedas segoion empaquotadn'. En o] dibpjo reépresentaio,
86 introduoce ureg :l.'nndiﬁa por la entrads 9 situnada entre las
dos segciones empaqnetaaat'. 28{ 18 misme urea ¥ oue preducga
tos de desoomposioion térmioca come lo8 expresados, se cuelan
2l través de 18 secoion empaguetada inferior, al paso gue
108 productos volatiles de 1a descomposicidn térmioce de 1a
urea suben sl través de 1a seccion empaguetads superior y

se extraon por el oconducto en 10 alto de 1a colums, F
amonisco Se introdnce en el fondo de ésta por €1 conducto
inferior 11, siendo su proporcién de pass ocontrolede por lsa
vilvola 12'. La poroion cil{ndrica de la columna émpaqueéta-
de tiene ocomo fondo 1a& seccion cinioca 13, sujeta a ella por
i,oruql 14, oontoniendo la Secoion cdnica un tapen de desa.
glte 15 én su vértioa‘. Le poroion cilindrica tienme encima
le plece 16, tembién evjeta por pernos 17‘. De iguel mode
la porcisn ecilindrioca tiene encime la plasca 16, también
sujeta por pernos 17. De igual modo 1a poroion oilindricas
de la méncionada cumiBa calentadora tispe como fondo 1la sec-
cion de tronco de odno 18 sujete por pernes 19, ¥ 1leve en-
oima 18 placa 20 eujets por pernos 23. La mén cionada Sn-
trads 40 urea 19 va sujete a 1a poreién eilindrice de is co-
lumna empaquetada 1 mediante roscas 28, y un forro 25 va st~
jete a dicha entrais por los medios ordinarios, pssando todo
el oonjuntc de conducto y forro por el e'pacio‘calentador con

camisa al travéds de 12 seccign tronco-conica & gue se repre.
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sent a como parte integrante de la columna empague tada y va
sujota al interior de la camisa por medio de su brids 25 y
lo8s pernos 2;. u_i se tiene un aparate para realirzar el
procedimiento del invento, que puede desmonterse fédcilmente,
por ejemple para limpisrlo, cergirio de nuevo y similares

y volverle a montarl.

Al reslisar el procédimiento del invento con o1

aparsto representado en el dibujo y arriba descrito se intro-

duos nrea, con preferencis en forma (fundida, por la entrads
-0« on 18 columns empaquetadas 1, y se deja ooiar al través
de 1a seccicn empaguetads 6 junto con cualesguiera productos
de su descomposicion térmica que se :t'ormou'.A Toda 18 columnea
ge mantiene a temperatura entre 270 y 500¢2C, cen preferencis
entre 350 y 40090‘. Estas tempersturss se alcenzan por ca.
lentamiento de la columna empaquetadas heciendo pasar gases
celientes por el espacio formedo entre 1a camisa 2 y la pared
exterior de6 la ocolumia 1, introduciendose les gases por la
entrada & y retiraendose en la salida 4'. Se introduce amo-
niaco, en 18 entrade 11 para fluir hacie arribs por la por-
eién empaqueteda £ y en contrecorriente con respecto a dicha
urea fundida que mels y a sus prednctos ae deqoompolicién‘.
Al pasar por 1 12 seccidn empaguetada inferior, el amoniaco
entra en 18 superior 7, pasando junto ceg omalesguiera pro.
dnotos volatiles de descomposicidn presentes de la area, y
luego se extirae peor 61 conducio 10 yara ser filtrado o pre.
parsrse de otro modo pers 18 nueva cireulacion,

Anngue pueden emplearse sondiciones de funcionee

miento tée68 gue la melamina formade S6 recojs en la seccidp
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oonice inferior 18, de la cusl se puede retirsr gnitande el
tepon de desage 15, es preferible emplear condiciomes de
temperaturs y presidn de amonimco gue permitsn extrser la
mel amina oomo Vapor por el oiltudo condncto 10‘. Estas con-
dicionss suponén altas temperaturas y una preporcién leo bas-
tante alta de paso de amoniaco pere producir un efecto de
berrido. La melamina se separa fécilmente como Vapor &
temperst nra ten baje come 270¢C, siempre que se obtenga di-
cho efecto de berride y se disponga une presién no many sape-
rior a 14 Kg./cme‘. ~ Por otrai parte 8i se emplea un® presiocn van
alta como 52'5 Kg‘. o 70 Kgl./omz. ' se necesita una tempere~
tura de por 10 menos 55090; pars que la melamnina pnedea sepa-
rerse barriendo el 2istems Gon amoniace.,

Aangue el presepte invento no debe interpretarse
ocomo 1imitstive por expliocaciones tedricas se cree gue al in-
troducir 18 nrea én uns cdmare de reaccién mentenide los ci-
tados 270-500!0:, 12 urea 8e descompone répidamente formana
de materiales taiss como £cide clanirice, smmelina, ammelida,
biaret, ciaméerida, cisnurato smonico y tal vez otros varios
materinles no volstiles junto oon meterisles volatiles, por
ejemplo &cido oidnico,  Se cree que todos estos materisles
son intermediarios en la fomecidn de melsmins, estendo en
su meyor parte en varios per{odes de amonizacién‘. ~ Estos,
por tanto, requieren nlterior contecto con amonisaco, y a es.
te respecto el procedimiento del invento ofrece particmlar
vo:;taja:. lo8 experimentos han demostrado que el uso 46 una
columea empayuetada ofrece un contacto may eficar de dichos

interme diariocs y el smonieco necesario para sz asmonizacion,
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perticul armente cuende €1 amoniacoe se hace Daser en contre-
corriente con respecto & 1a urea y los 1ﬂ‘°rmbdiuriol
Yoldtiles que cuelen. as{ la conversidn ep mel emina 8o
acelera grandemeénte por el uae de .ngquot.dur.: Esto ee

oree que también es cierto on cuento a los productos de des-
eompos1p16n volétiles Qe la ares que pasan §°§ la eﬁpaqueta-
dura juntemente con ©1 amoniaco, poniendo on mejor cﬁntacto
los gases que :oaultan de la turbulencia gne prevalece come
résulitado de e Ompaqnotadnralr

»Eatwa aglioitnq gque corresponde a la presentada on
los Estedoe Unidos de Amérioa, e1 6 de noviembre de 1947,
bajo o1 pumere 784:374, ee googe & 100 benefiocios del arti.-

culo 51 del vigente Estatuto de Prepiedad Industrisl.
- ¥ 0T A =~

Loe puntos de invenoidn propia y nueva que 6e pre.
sentan pére que sesn objeto de este Cortificado 46 sdicidn
on Espafia, por VEINTE afios, son 108 sigujentes:;

i2.« TUn procedimiento de producir melsmina ocaracte.

rizado por hacer papar 18 nrea por una columa empaqaetang
mep tenide & 270-50020. on presencia de¢ amoniace.

- _ 2!:- Un procedimiento segin se reivindios en el

punte 1¢, carscterizade por el hecho de gue 18 resccion se

ofoctna en presencia de emoniaco en presion 4e por 1o menos

14 Kg.per on® y ocon preferencia a poT 1o menos 53 Kg,por cmﬁ



o AN e e

10

5

20

2b

185845

59‘.-' Un procedimiento segin 8e reivindica em loe
puntos 12 © 2e, caracterizado por barrer ocon amoniasco 18 CO-
lomna empaguetads, con 1o coml Se forma y Yaporizs melemina,
y esta se oondensa y recupera.

4¢2.. Un procedimiente segin 8e reivindics en lo®
puntes 1% o 22, caracterizado porque e cuelas 12 mres y sue
productos de descomposicidn no volatiles por una poreidn de
ia ocolumna Smpagueteda heoien do pasar los produstes de des.
composicidn Yoléti18s de 1a ureas por otra poraidn de diche
columna, y barriendo oen amonieco 1a& columne, con 1o cual se
forma y veporize melemina, qué se condenda y reoupora:

59'.. Un procedimiento segun se reivindics en el
pento 4¢ carccterizade porque ee cuelap l& ures y 8us produce
tos de descomposicidn ne Yolétiles al través de la primera
porcion de la columna smpaqueteds, que hecen psar 108 pro-
dootos de descompoeicion no volatiles de 1a ures heacis arriba
41 través de 1a eegunds porcion de la oolumna empaguetada y
ésta 8e burre hacis srriba oon amoniaoe'.

6!;. Mejoras introducidies en e] objeto de 15
Patente Priﬁoipal:

Tel y como 88 ha descrito en la Memoria que ante.
oede repreeentado en el dibnje que ee acompafie y con 1os
finee yne ee han especiﬁcade..

Este Memoria consta de diez hojas escriteas por
noe Sola oara, ' '

maarse, = 5 VOV 1945
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