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INVENCION

‘por "PROCEDINIEN: O PARA LA PREPARACION DE LELAMINA", & fa
vor de la firma estadounidense, AUERICAN CYANAMID COLPANY,
establecida en Hew York (ELJUU) |

MENCRIA DESCRIPTIVA

La presente invencibn se refiere a un procedimiento
Para preparar me;amina ¥y, whs particularmente, a la prepars
0ién de melamina en un recipiente de reaccibn a alta bempers
tura. “

Si bien el método = elevada temperatura de obiener

'melamina, resulta importente, no obstante, adolece de la des

ventaja que el material de formacibn de melania, como dici@g
diamida, urea, o similares, en gemeral, pero no necésariameé
te, disuelta en amonfiaco 1lfquido, tiende a corroer el inte-
rior del recipiente reaccional a las altas temperaturas nece
sarias para formar melamina por este mbtodo, lo cual redun&é
en una breve duracibu del recipicnte de reaccibn y en impure
zZgs e 1% nelaming producida. Ern los procedimicntos a tempg‘
ratura elevada, resulia normzl utilizar temperaturas dentr6

del orden de 275-600o C., y presiones de amonfaco desde 100




s
.. .t

.
-

10.

15.

20.

25,

30;

f 201134

-2 -

psi hasta, o incluso mhs slevadas queé 5000 1ib£as por pulgada
cuadrada. Bajo condiclones tan rigurosas es duro el abeque

al interior de los tubos de reaccibn usualmente empleados.
Por ejemplo, se ha encbntrado que recipientes de reaccibn dc
acero inoxidable, platino, o plata, resultan rhpidamente co-
rroidos por uno u otro de los materiales formando ls melami
na y que superficies no metélicas,-como vidrio de borosilica
%o, forredos cerfuicos y metales glaseados, pueden ger resié
tentes a la corrosiln, pero fallan debido al choque t&rmico.

Consbltuye un objeto del presente invento, proveer

un recipiente de reaccibn, para la produccibn de la melami

na, nfs conveniente qus los que se ha venido utilizando héstaA
offi presente. Es otro objeto, proveer un recipisnte o forrado
de reaccibn més cstable, relativemente exentos de corrosibn
¥y choque bagjo las condiciones gque provelecen en procedinien
%os a elevada temperatura para la produceidn de la melamina.
Otro objeto més, aﬁn; es proveer un procedimiento répido y con
${nuo para preparar una melemina de pureza elevada. '
Se ha encontrado que un recipiente o forrado consig
tente en netal titanio,'puede utilizarse para contener la h
reaccibn, y que el materizl, asi uéado, resulta en extremo
resistente, tanto a.la corrosibn como al choque térmico. Bl
recipiente de reaccibn entero puede ser formado de titanio,
o] eﬁ caso deseado, puede ser fonmadé el antoclave, recipiente,
o tubo reaccionales a base de uno de los metales estrucﬁurg
les corfientes, tales como acero inoxidsble, o similares, &
equipado de un forrado de titanio. Un mbtodo de formar el fo

rrado pars un tubo reaccional es de correr un tubo de acero

inoxidable (o de otro metal o aleacibn qQue resista elevada

temperaturas, como bronce de aluminio) sobre un tube de titanio



c;,-J

Se

10.

15,

20.

25,

30.

Otro método todavia es, Fabricar un tubo de titanio en uns
dimensibn exterior predeterninada y de aplicar sobre el tubo
de titanio, asi fabricedo, por estampado, un tubo de soporte
en metal resistente a altas temperaturas.

Entre las ventajass que resultan del emplec de un re-
cipiente o forrado reacciongles del titanio, resal%an las dos;
o sea, duracibn mucho mhs larga entre pﬁestas fuera de servi-'

cio para reparaciones, y la produccibn de melemina no contami

" nada con productos de corrosibn secundarios.

Diciandiamida o urea constituyen las substancias pre
foridas para la formacidn de melamina. o obstante pueden uéi'
lizarse otras substancias formendo melamina, incluyendo ciang
mide, guenilurea, cianurea, biureto, guanidina y‘sus saleg, )
fcido diéniéo, y otras bilen conocidas en el arte.

El largo y el difmetro deé un tubo reaccional de tita
nio en un aparato reactor oontinao, evidentemente varian éoé
forme a la naturaleza de la substancia formando melamina, yn
la requerida capacidad de la instalacién; Cuando sean emplea
das substancias de formacibn de melamina Que son convertidas
casi instantfneanente en melamina a températuras elevadas,
tales como diciandismida, el tubo puede ser mhs bien codto,
ror ejempld, pudiendo tener alredeaor de treinta pulgadas de
laggo. Deéde luego puede ser mucho mfs largo el tubo. Cuando
se utilicen urea, melam, y otras substancias que forman melg
mina nfs paulstinemente a las temperaturas mhs altas, el P
aparato reactor de titanio deberia sér nhs largo que un tubo
comparable, apropiado bara diecigndiamida, o la razbn, a la
cugl los materinles anteriores son pasados a través del misg

no habria de ser pés paulatina.

‘Un aparato réactor de titanio resulta particularments .



A&
]

10.

20.

300

201134

conveniente para la conversibdn countinua de urea, diciandiamd-+
da, O_SiMiléres, en melamina. Cualquier procedimiento de los
convencionales, bien conocidos en el arte para.la prepara§i6n
continua de 1a melamina, puéde ger uvilizado con un recipien-—
te de titanio.

Igualmente pusde ser usado cualquiera de los autocla
ves corrientes, si estd forrado con titanio, © el_autoclave“
entero puede ser construfdo en titanio. Ia reaccibn es lleva
da & cabo por hornada, en cuzlesquiera de los modés bien qg‘
nocidos en el arte. “

Carece de importanciz, si se conduce la reaccibn de
melamina o nb en presencia de un exceso de smonfaco, ya Qe

ni en uno ni on cl oiro caso es corrofida la superficie de ti

tanc.
Tos siguientes Zjemplos dilucidan la invencibn, sin
limitarla.
 _EJIuPIO 1
60 g‘de ures son introducidos en un gutoclave de 300
3

cin” forrado de titanio, y calentados a 4250 C. bajo la pre

sibn desarrollada autogdneamente durante 15 minutos. Tl aé

toclave, seguidamente, es enfriado, desventiado, y la masa_
reaccional analizada pars melomina. El rendimienio es, apro
ximadanente, 88 por ciento del tebrico, y la melamins, fon@g
da de cste modo, visiblemente libre devimpurezas decolorantés.
El revestimiento del titanio, si nuevo, se transforus en un
metiz azul de bronce de cafibn, quedando, por lo deﬁés, com=—
pletamente inafectado.

| EJELPIO 2.

P T I

¥na solucibn al 25 por elento de dicisndiamida en

~anoniaco anhidro es incorporada mediante bombeo en la exbre
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' nidad superior de un tubo resccionsl de 1 pulgada por 7 pies

vertical, forrado de titanio, a razbn do 20 libres por hora.
Las parcdes exterior del tubo reaécional son mantenidas a,

éproximadamente, 4500-50000.,_siendo regulada la presibn sn
el interior del sistema a 2000 psi por medio de una vAlvula

de salida auvonftica en el extreno de salida del tubo reaccio

~nnl. Los productos son descargados en un recipiente enfriado

mantenido a presibn atmosférica.
Un producto es obtenido anglizando un slrededor de
88 por clento de melemina con un rendimiento de un 97 por
ciento del tebrico. El producto es extraordinarismente libre
de producgos contaminentes decolorantes y el revesiimiento
de titanio queda virtuslmente ingfectado por’la reacci6n.
| EJFNPIO 3. |
- Una solucibn al 34,6 por ciento de urea en amonfaco
anhidro es incorporads por bombeo desde un depbsito de alimeg
tacibn con camisa de vapor a travbs de tuberfas oclbctricamen®
calentadas en el extremo superior de un tubo reaccional, fo
rrado de titanio, vertical, de 1/2 pulgada por 30 Pulgadas“
(dimensiones interioves), a razbn de 800 cm” por hora. Las
péredes exteriores del t&bo de roaoccibn son mantegidas a apro:
ximadamente 450° ¢. ¥y la presibn en el interior del sistenma -
es regulada a 1400 psi por medio de una vilvula do aguje
accionada @ meno, en el extremo de salida del tubo reaccio-
nal. Los prodactos son descargzdos én un recipiente con cemi
sa de vapor, operando a presibn atmosférica. ]
En el fuucionamiento descrito por un periodo de cinmco
Loras es obtenido un producto analizando un aproximadanente
95 por ciento de melemina con un rendimiento de un 73 por

ciento del tebrico. El producto esth extraordinariamente exen
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titanip virtualnente inafecetado por la reaccilbn. |

Si bien la invencibn ha sido descrita cén referencia
particular a ejecuciones especificas, ha de gquedar entendido
que ls mismg no queda limitada a &llas, sino que pusde ser
construida émpliamente ¥ restringida fnicamente por el alcan

ce de las relvzndlcaclones 51gu1entes._
NOT A

Hecha la descripcibn del presente invento, se hace
constar Que,la presente solicitﬁd se acoge a los derechos de
priorided de la patente EL.UU, serial n® 201.059, depositada
el dla 15 de diciembre de 1950, y se declaran como nuevas y
de propia invencibn, las sigulentes reivindicaciones:

iz, - Procedimiénto para la preparacibn de meiamina,
que comprende el calqﬁtamiento de una substancia que forma ne
lemina en un recipiente de reaccibn mantenido a une temperapg'
ra dentro del orden aproximado de 2750-60000., ¥y bajo una p:é
gibn de, por lo menos, 100 psi, en cuya operacibn se forma
melamina, caracterizado este procedimiento por compreunder la
conduccibn de dicha formaci6h de melaming en un recipiente
de reaccibn, cuya superficie interior es de titanio.

| 28 = Proaedimieﬁtc segfin la reivindicacibn 1%, en el
cual la substancia formando melamina es diclandiamida.

38 ,~ Procedimiento segln la reivindicaei'bn le, en
el cual la substancia formando melamina es la urea.

45.-‘?r063dimiento pare la preparacibn de melamina,
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gque comprende el hacer pasar continuamente uns substancia que
forma melamina a través de um tubo de reaccibn, mantenido a
una temperatura dentro del ofden aproximado de 350°-360°C.,
bajo una presibn dentro del orden aproximado de 100-5000 1i
bras por pulgada cuadrada, por lo'cdal es formada la mela ]
mnina, caraclerizado estc procedimiento por COmprendef lar
pasada de dicha substancia formando melamina a travbs de un
tubo, cuya superficle interior es titanio.

58 .- Procedimiento para la preparacibn de’melamina,
gue conprende la pasada continua de urea a través de una z0
na reacclonal en un tubo mantenido a una temperatura del oi
den aproximado de 3500-600°C., y bajo wia presibn deniro ‘
del sproximado alcance de 750-5000 libras por pulgada cuadra
da, por lo cual es formade la melamina, caracteriizado este

procedimiento por comprender la pasada de dicha uresa a ir

‘v8s de un tubo, cuya superficie interior es titanio.

6.~ Procedimiento para la preparacibn de melanmina,
que comprende la pasada contfnua de diciandiamida a través
de una zona reaccional en un tubo mentenido a una temperatu
ra dentro del agproximado ordexn de BSOO—GOOOC., ¥ bajo uana ‘
presibn dentro del aproximado alcance de lOé—EOOO libras
por puigada cuadradz, por lo cual se va formando la melani
na, caracterizado sste procedimiento por comprender sl hacer
pésar dicha dfciandiawida a t;avés dg un tuvo, cuya superfi-
cie interior es titanio.

72 .~ Procediricnto para la preparacibn de melamina, .

Seglfin se describe y reivindica en la presente memoria
descriptiva, que consta de siete hojas, foliadas y escritfas a
ngquina por una sola ecara, acogafindas de la documentacibn re

glamentaria.
Barcelong, p2 Madrid, g 15 de dicilembre de 1951,

Do 8e *JAIME \SERM R
2, pn
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