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por “PROCEDILISHTO PARA LA PRUPARACION DE Un COLIPULSTC DE LI
TROG 10", a favor de la firms estadounidenses, AMSRICAL CYATALID

COLPALY, de Liueva York (ZL. UU.)

IE3ICORTA DESCRIPIIVA

La presente invencidén se reflere a un procedimiento para
la preparacién de compuestos del tipo de cianamida y, wuds pértg
cularmente, & la transposicidn de urea en clanamid, diciandiami
da, o melamina, o mezclas de éstas.

%n el pasado, ha sido la opinién de los expsrtos en el
arte de la ciananida, que la urea pudiese ser transformada en
melamina, solamente bajo presién mayor que alrededor de 100 por
pulgada cuadrada v, preferiblemente, nds grande que 1.500 p.p.c.
ELl uso de presiones tan elevadas lo hizo necesario gque los apara
toz de transformacién fuesen construidos nmuy fuertes y resis-
tentes al ataque corrosive de amonfaco a cltas temperaturas y
presiones. Como sea que la sintesis a presidn slevada de melami
na & partir de ures, de ordinario es mansjada en presencia de
amonfaco afiadido, tal amonfaco tiene que ser sometido otra vez

a presidén y pasado por el ciclo, 1o cual aumenta el coste del
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sintesis a presidén.

Bn vista de los anteriores inconvenientes del sintesis
a alta presidén de la melamina, ha sido hace mucho tiempo una fi
nalidad de la industria de la melamina, desarrollar un proceso
para converiir urea en melamina a presién atmosférica. Incluso,
antes de que fué conocido (1943) que la urea puede transformar
se en melamina en buen rendimiento bajo alta presién, se habia
hecho intentos para convertir urea en cianamida, durante aproxi
madamente un siglo. Se ha informado, por ejemplo, que la urea p
puede ser convaritida, por deshidratacidn, en cianamida, median
te cloruro de tionilo, 4cido fosfdérico, ete., a través de inter
mediarios, resultando en la destruccidén del agente de deshidrate
cién.

Sin embargo, anteé del presente invento, no fueron en
contrados medios para convertir urea directamente en cianamida
o sus polimeros a presidn atmosférica.

Ahora se ha encontrado que la urea puede ser converti
da directamente en cianamida y sus polimeros, a presién atmos
férica en razonable rendimiento y a un coste muy reducido, sim
plemente por celentamiento de urea con un catalizador de gel de
sflice, a una temperatura de 275° - 650°C. .

Mientras que el proceso de la transformacién de urea en
cianamida, etc., de acuerdo con el presente invento, aidn no se
conoce perfectamente, la reaccidn sobre todo es sparentamente

como sigue:
gel de sflice :

SHNCHH, > BHNCKN  + 3H,0
¢ (en parte)
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El‘siguiente ejemplo ilustra la invencidn, sin limitarla.
EJAPLO

@ un matraz florentino de 1 litro de cabida fueron
cargados 50 g de gel de silice. Este gel de silice contuvo con
siderable vapor de agua adsorbido, perc esto no impidié su opera
cién catalitica. Seguidamente fué adicionada urea pulverizada
(1/4 mol, 15 g) al gel de silice, mezcléndose los dos materiales,
sacudiendo el matraz unos cuantos minutos. EL matraz fué calenta
do en un bafio de arena, cuya temperatura superficial (como se mi
dié mediante par termoeléctrico), fué de aproximadamente 340—3600
C. Cuando la masa reaccional fué llevada a temperstura reaccional
empezbé a condensarse vapor de agua en la porcidn superior del ma
traz. El1 matraz fué dejado en el bailo de arena durante 20 minutos,
despuds de lo cual fué retirado, dejdndolo enfriar. El matraz (¥ é
contenido), fué seguldamente lavado con agua caliente y la lechad:
fué filtrada en caliente. 31 filtrado fué sometido a prusba de
cienamida y melamina conforme a los bisn conccidos métodos de ni
trato de plata y picrato respsctivamente. Se obtuve un razonable
rendimiento de ambas. Igualmente se encontrd una pequefla cantidad
de diciendiamidz.

“n vez del lixiviado de la masa reaccional con agua sola,?
puede la misma ser extr:ida, primero, con éter (en el cual la
clanamida es soluble, pero en el cual diciondiamida y melamina
son insolubles), sezuldo por extraccidi acrosa para recuperar los
dos dltimos compuestos separados de la clanamida. Esta §ltima
extraccidn acuosa se hace en ol calor del modo conocido, dejando
enfriarse el filtrado, despuds de lo cual 1u mslumina cristaliza
de la solucién. La solucidén residual, conteniendo diciandiamida
entonces puede ser concentrada y evaporada para recuperar su 4i

ciandiamida.

La invencién, dentro de su escuclelidad, puede ser lleva
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da a la prdctica en otras variantes de reclizacidu que dificran
en detalle de las indicadas a titulo de o jemplo, cmpleando los ma

teriales, ti:upos y proporciones més adecuados a cada caso: por

‘quedar todo &llo comprendido dentro del espiritu de las reivindi

caclones.

HNOoTaA

Hecha la descripcidn del presente invento, se hace cong
tar guz la presente solicitud se acoge a los derechos de prioridac
de la patente estadounidense n? 267.007, depositada el 17 de ene
ro de 1952, y se declaran como nuevas y de propla invencidn, las
sigulentes reivindicaciones:

l2.- Procedimiento para la preparacidn de un compuecsto

de nitrégeno, del grupo que consiste en clanamida, diciandiamida,

y melamina, caracterizado porque comprende el calentamiento de

urea con un catalizador de gel de sflice a una temperatura de
275° g 650°C., a presién esencialmente atmosférica.
28, Procedimiento segin la reivindicacidn 12, caracteri
zado por comprender sl calentamiznto de urea con gel de silice a
una temperatura de alrededor de 340 & 3560°, a presién esencialmen
te atmosférica. . |
38,- Procedimiento pare la preparacidn de un cpmpuesto de
nitrégeno.
p Segin se describe y reivindica en la presente memoria des
eriptiva, que consta de cuatro hojas, foliadas y escritas a méqqi
ns por una sola cara.

Maérid, a 10 de enero de 1953.
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