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PATENTE DE INVENCION

=}

en
EsPANA
por VEINTE aﬁqs
a nombre de AMERICAN CYANAMID COMPANY, entidad norteameri-
cans, establecida en 30 Rockefeller Plaza, Nueva Yoxk, N.Y.
Estados Unidos de América, por
“UN METODO DE PREPARAR UN PRODUCTO QUE CONTIENE UNA
CIANAMIDA ACIDA DE METAL ALCALINOY,

La presentes invencion se refiere a la preparacidén de
un producto contenlendo una clanamildas scile de metal alcaldl,
el cual esta especlalmente adaptado para su uso camo un
defollante., .

8 En reglones aridas, en las cuslea comparstivamente no
existe el roofo, los defolisntes de clanemida acids de me-
tal alcali hen sido encontrados como siendo considerablemen~
te superiores a la olsnamida de calcio. 8in embargo, hasta
ahora no ha exlatido ningdn medio conocido para prepararlos

10 camerolalmente en una escala de precio comparable al 3de la

olanamila de calcio. Un objetivo de la presente invencion

es el proveer un procedimiento econémico para la prepara-
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~ De conformided con la invenoldn se proves un método
para preparsr un projucto contenienio una clasnamida dcida
4e metsl aloalfl, el cuasl comprende el calentar una mezola
d¢ reaccion 26 ofanamida 3e calolo, agua y un hidraxido de
metal alcali s una temperaturs de 90-110° C. durgnte por 1o
mencs una hora, la proporcion de mol de agua con respecto a
la olanamida de celolo siendo eproximadamente de alrededor
de 1-2:1 y la proporeidn de mol de hidrdoxido de metal dloa-
11 con respecto a clanamida de caloio siendo de por 1o mencs
1:1,

El mecaniamo probable de reaccion al convertir olsna-
mida de calolo & una clanamida scilda de metal slosli por el
procedimiento de la invencion puede ser expresado en forma
baatante aencilla:

1. 2CaONp + 2Hp0 — Cal{0B)p + /Ta(HNCH)p 7

2. /OaluNoN)g7 + 2ot —> 2wmncy ¢ ca't
en donde Me es un metal sloall,

La facililded ocon la 6ual esta reacolon puede ser efec-
tuada es, sin embargo, mes aparente que real. En realida),
es muy Air{cil obtener buenas producciones de cianamida
ecida de metal alcali por la reaccion anterior. La Aifi-
culteld principal es la descomposiocidn resultante de la eva~-
porecion del medio acuoso. En estas reacoiones laterales,

el nitrogeno de ciasnamida tiende a convertirse en urea,

-2.
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amon{eco y similares. En realidad, al investigsr Ilas con=
diociones neassarias para proveer uns produccion mexima de
olenamida acida de metal alcall reducienio simultdneamente
la descomposicion de nitrdgenc 4e cianamida a un minimo,

se enoontro que varios factores eran de una importancia pre-
cisa, a saber, las proporciones moleculares dé les reacti-
vos, la temperature de la reaocién, el compuesto de metal
aloall selecoionado y el tiempo 4e reacoiodn,

El siguiente ejemplo ilustra un procedimiento para la
puesta en practica de la invenoion.

Dentro de laalimentacidn de una smesadera de una capa~
cidad 3¢ 34,0194 kilogramos por hora se carga continuamente
8 la velocidad de 22.6766 kilogramos por hora una megzcla
consistiendo en 4,.0823 kilogramos de nitrdgeno de cal,
0.9071 kilogramos de agua, 1.3607 de hidroxido de sodio y
0.1611 kilogramo de un agente para mojar del tipo desorito
con mayor Jetalle después. Fl método de preparar y alimen-
tar la carga no es 3de una importencia precisa. Pueden afia-

dirse 1os sdlidos al 1{quido, o viceversa. La emasadora es

calentada por medio 3¢ una camisa de vapor o similer de mode
gue ge mantiene una temperatura de 100¢ C, Usando la pro-
porcion enterior de alimentacidn con respecto a cavacidad,
el tiempd 4e permanencia de una hora y media es obtenildo y
el producto que sale de la amasadera resulta contener apro-

ximadamente 25% de cianamida acida de sodio y se encuentra
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en condiocidn casi seca. E1 oontenido de agua es de 1-1.5%.
Bl producto as{ obtenido puede ser molido y aplicado como
un defoliante sin ningin otro tratamiento adilcional., Si se
tiene pensado en un per{odo prolongadc de almacenamiento,
ain embargo, es secado preferiblemente de manera adiclonal
hasta un conteniio de agua de 0.5-0.7% en un desecador
auxiliar.

Aunque no es necesario usar un agente pars mojar en el
procedimiento, se ha encontrado que la adicidn de un pequefia
cantidad - hasta tan baja como una parte en 500 partes de
reactivos - reduce la consistencia de la masa de reaccion
en un grado notable ¥y permite el uso de una cantidasd minima
de agua y una centidad m{nime de consumo de energfa para
egitar la masa. E1 resultado es un perfodo mas corto de
reaccidn con una ganancia total en el gradoc de clanamida
sclda de sodio, De esta manera, el uso de un agente para
mojar sirve do0s fines no relacionados entre s{, a saber,
me jora el grado del material produciendo simultaneamente
al mismo tiempo un producto gue puede ser usado como tal en
sreas aridas. Fl agente para mojar usado debera ser esta-
ble para loa iones de celcio, BEntre estos agentes pars mo-
Jar estan los varios agentes para mnjar sulfonatados tales
como el aceite rojo de Turqufe, el agente para mojar cono-
cido como "nytron”, hecho reaccionando olefinas de cadena

larga oon cloruro de nitrocicilo y preparando un aducto oon

-4-
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sulfito de sodloe. Otros agentes para mojer apropisios 3dis-
tintos son los sulfonatos de arilo alkiladoes, tales como
"naoonol", "serosol 08", y similares,

Naturalmente, l1os agentes de¢ mojar escogidos tiene gue
ser estables dentro de la escala de temperatura de $0-110° C,

Fs una caracterfstica notable de la invencidn el gue
por 1o menos cuatro elementos de la resccidén tienen uns im-
portancia precisa o exacta a asber:

1. El tiempo de reaccion tiene que ser de por lo
menos una horea.

2. La temperatura de la reaccidn tiene gque estar
camprendida entre 50-110° C,

3. Tl reactivo de metal aloali tiene que ser un hi-
draxido,

4. La cantidad de agua usada por mol de clanamida Je
calcio tiene que ser por lo menos un mol pero no
més de dos moles. Psra la operacidn mejor, se
prefiere no mas de 1.5 moles 3e agua por mol de
clanamida de calolio, IJgualmente la cantidad de
hidrdxido de metal dloall usads por mol e ciana-
mida de calolo tiene que ser de alrededor de un
mol,

El dibujo que se aocompafia ilustra el efecto de varios

tiempo y temperaturas de reasccion sobre la producoion de

cianemida soida de sodio de la reaccidén de olanamida de oal-

-5 -
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cio e hidrdxido de sodio,

Como podra observarse del iibujo, la producoidn de cla~
namids aoida de sodio (usando la cantidad precisa de aguys ¥
unas temperatura oomprendida dentro de la escala precisa) em-
pileza a alcanzar la produccion Optima solamente despues de
un per{odo de reacoidn de alrededor de 1 a 1-1/4 hora y un
maximo asolamente despuss de 1-1/2 hora. Por consiguiente,
se vera que el ritmo de aslimentacidn dentro del aparato tie-
ne gque ser controlado para dar un tiempo de permanencia (o
tiempo de resccion) de por lo menos l hors s 1-1/2 hora.

Del dibujo se vera también que temperaturas de resc-
0idn de 60-120° C., respectivemente, no proveen el grado de-
seado de olanamida acida de sodioc. Ls escala de temperatu-
ra 3¢ 90-110° 8, es de importancia preciss y deavigciones Jde
ls mismo daran como resultado un grade no comeroisl de de-
foliante. e

Se ha encontrado gque solamente los hidroxidos de metal
alcall pueden ser usados en este procedimiento. Fl hidrdxi-
40 de potasio da un producto ligeramente mejor que el hidrd-
x140 de 80410, pero debido al costo bajo de eate Ultimo, se
prefiere el hidroxido de sodio., Usando las mismaes conidicio-
nes exactas, cuando el procedimiento es efectuado con un ma-
terial no hiirdxido, por ejemplo carbonato de sodio, la pro-
duocién de eianamids asoids de sodio descendic a 1,12%,

Aunque es necesario usar una cantidad de agua sufioien-
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te para asegurer una reaccion de descomposioion ionica do-
ble, ea importante tembien el mantener el voliumen de agua

en una cantidad baja con objeto de evitar un perfodo largo
de evaporacion el ocual tiende a descomponer el idn de olana-
mida. Se comprenders facilmente que la cantidad de sgua
apropiada para la produccion comercial de cianemida 2e so-
410 es de uns importeancia precisa y esta comprendids dentro
de une escala sngosta, Obvigmente, por lo menos aproximasda-
mente una cantidad estolquiométrica de agua debera estar
presente. Sin embargo, por encima de esta cantidad hadbra

de reducirae en lo que sea posible la cantidald presente pa-
ra evitar tiempos demasiados excesivos Ae secar. Se ha en-
contrado que no mas de 2 moles de agua por mol de clanamida
de ocsloio contenido pueden ser usados sl hes 3e obtenerse un
grado camercial 4e defoliante y se prefiere con mucho usar
haste una oantidald inferior, a saber, alrededor de 1,0-1.5
moles de agua.

Igualmente, por lo menos alrededor de una cantidad
estrigiométrica de hidrdxido de metal alcall es necesaria
con respecto a la clanamida de calcio pesra obtener una pro-
ducoidn satisfactoria., La proporoidn de moles preferida e
hidraoxido de metal aloall con respeoto a olanamilde de cal-
cio es de alrededor 3e 1:1.

Ls cianamida de caloio no necesita ser pura y, en

realidad, la olanamids de calcio comercisl bastante impura

.7-
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conocida como nitrdgeno de oal es bastante satisfactoria pa-.
re su uso en la practica de esta invenoidn. Al usar nitré-
geno de cal la cantidad estoiquimetrioa de cianamida de ocal-
cio debera ser calculsda sobre la base de la cantidald conte-
nida en el nitrdgeno de cal., Esta estard generalmente oom-
prendida dentro de la escela de 56-6S%., En interds de la
econom{s la cantidad de hiidrdxido 4e metal alosli debers

ser aproximalemente la tedrica, aunque un grado comerocial

de Aefolliante puede ser obtenido cuando la cantidad de hi-

Aréxido es de solamente 80% 2o la cantided tedrioa.
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1.~ Un método de preparar un produoto conteniendo una
olanamida dcids de metal dlocall, caracterizado por ocalentar
una mezola de reacoion de cianamida de calcio, agua y un hi-
droxido de metal slcall, a una temperatura de 90-110° C. du-
rante por lo menos una hora, la proporcidn 3e mol de agua
con respecto a cianamida 4e¢ calolio siendo de alrededor Jde
1-2:1 y la proporcidn de mol de hidrdxido de metel slcall
con respecto a la clanamida de caloio siendo de vnor lo me-
nos aproximadamente l:l.

2.~ Un método de conformidad con la clausuls 1, ca~-
racterizado por el hecho de que la clanamida de caloio se
encuentra presente como nitrogenc de cal,

3.~ Un metodo de conformidad con la clausula 1 ¢ 2,
carscterizado por el hecho de que un agente para mojar se
encuentra presente el oual es estable para los iones Je oval-
cio y eatable a la mencionada temperatura de 90-110° C,

4.~ Un metodo de conformided ocon cualquiera de las
clausulas 1 a 3, caracterizado por el hecho de que la pro-
porcion de moles de agua ocon respecto a cilanamida de caloclo
es de alrededor de 1-1.5:1,

5.~ Un metodo de conformided con cualguiera de las

-9 -



10

oléuaulas 1 a 4, caracterizado por el hecho de que la pro-
poreidn de moles de hidrdxido de metsl slcali con respecto
a clanamida de calcio ea de alrededor de 1:1l.

6.- Un método de conformidad con cualquiera 3¢ las
olausulas 1 a 5, caracterizado por el hecho de gque el tiem-
po de reacoion es de 1 a 1-1/2 hora,

7.~ Un método de conformidad con cualquiera des las
clausulas precedentes, caracterizado por formar la mencio-
nads mezola de reaceidn, haclendo avanzar la misma a traves
de una zona de reaccion mentenida a la mencionada tempera-
tura de 90-110° C. con agitecion para expulsar el agua en
eceso y recuperar un producto suatanclalmente seco al final
de la menclonada zona.

8.~ Un método de preparar un producto qus contiene
une ciasnemide $cida de metal alcalino.

Madrid, 7 4 JUL. 1990
" p. A,
wtede Elzabure
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