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Este invento se refiers e un procedimisnto para

mine g base de uress, por el cuasl puede obte-

nerse un procducto dotado de grzn contznido de melaming v,
’ . P o .
mes perticulsrmente, con un contenido superior 1 99,

dimientos conocidos gue consisten en

Lor los proce
tempersturag y de

[a

lones apropisdas de
¢ obtiene melamins

[ol=
[

celentsr ures =n condici

. . N s ? .
presidn, con o sin adicidn de emonisco,
con duenos rendimientos pero con uns purezs no guperiocr, por

lo genersl, =1 94-955,

» -
on del producto s fin de obtener mels-

“3

J-te

Lz purificsec

©



- s « 2
“ine pure, pers emplegrla por ejemplo en le preparecion de
regines,cs cgra y solemsnte puede reglizerse medisnte btrao-
temientos perticulercs y complicedos.

. . N . n z . 5
&1 objeto del invento cue szqul s& expone s obtener
. Y L

melsming de alts purezs g besse de urss sin recurrir & trota-

mientos de purificscidn que sumenten sl coste del preducto

o

finel,

[t

Como es segbido, ls conversion de urea en melaming

se ceserrolle conforme el siguiente esquemeg simplificado:

N
e S

6. NH,-C 0-NiL,—> + 5 00, + 6 i,

> ’ 3
Junto con le formecion de melamins, se desarrollg por
consiguiznte ls Formecidn de NHB, CO0, y de otros productos
: —

goeeosos intermedios o secundsrios no bien definidos, que se

congideren comprendidos =n el concepto 002.
Variss pstentes y publicaciones exponen considers-~

ciones sobre ls influencia favorsble de ls presencis de HHB

N = 2 ) - . .
en le fese de reasccion, y observen gue el HﬂB impide 1sg
. P4 . : a2 . .
descomposicion de meleminas en lss condiciones regccionsles.

ror este motivo, en muchos procedimientos conocidos se di

6]

pone le adicidn de NH5 Junto con ls ures introducida en el
reactor.

. . . ’ .
atentes o punlicaciones technicas re-
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“vecion de meleming s bese de uree, ho exis-
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te indicecidn slguna respecto & le influenciea que pusde tener
-' . 13
el CO, en ¢l curso de le reeccion y, por consiguiente, en
[
N s ! 4 - K -~

la composicion del producto finsl.

nemos degcublerto, sorprendentemente, y este es el
cbjeto del invento que squi se expone, que el 002 es 1la
ceuse principal de la presencis de impurezass en le melamina.

idemds, se hs comprobsdo gue, el dichas impurezes se tretan

¢ . . 3 R} S 3
cen smonlgco en condlciones gpropisdas de tempersturs y de

3

. 2
presion, se¢

¢

Un se¢ detells més adelante, se¢ lss puecde trens-

fate

formar en melenins,

Ls produccidn de meleminz a base de ureg en confor-
midad con el invento que squi se expone se llevg a cabb en
dos fases diferentes; sn leg primers fase se trensforma la
uree en meleming y productos intermedios y seccundsriocs. BEntre

estos Ultimos productos, el CO, y el N estan presentes en
(29

forma de geses., Ln la segunds fgse se completa le resgccidn

€3]

. - 5 ’ .
en presencla de W, solo, despues de sepsrecidn del 002.

De este mehers se obtiene melsmina de grsn pureza y
pucde eviterse un trotemiento sucesivo del producto bruto.

Le eliminscidn del 002, conforme a este invento, ds
le mezcla resccional puede efectusrss por cuslcguier método

»

. . . - . ? s
ico o guimico de los cue sugiere la ingenieris quinmica,

w

Ha
“

£
por ejemplo burbujesndo le mezcla gascosa obtenids en la

N . ’ - . 2 .
rimere fese regcclonel, & treves de wung solucidn slecsling

v

-

o similer, ectivode o no, cus sea selectiva respecto sl 002,
o bien a trevés de cel gctivs.

Sesgun unz modslidsd preferida- de reaslizacidn, sin
embergo, se¢ ha descﬁbierto que es convenisnte sepsrer, inme-
distamente despuéds de 1s primers fege reaccionsl, el

puesto de 002 5 NH5 del producto bruteo y trater este Wltimo
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Lg influencis nocivag del 002 en la purezg del
producto obtenible y le gccidn favorsble del tratamiento
con NHB.en gusencig de 002, gse ponen de manifiesto pof’medio
de ung serie de ensayos que hemcs efectuado y que pueden
resumirse como sigue:

Calentando g 580°C~duranje % horss, en presencia
de NHB solo, en susencig de H20 s presion de 60 stmbsfe-
ras, la melamina brute obtenids s base de ures segin los
procedimientos convencionales y dotada de unes pureza de
95, se obtiene con rendimientos cuentitstivos un produc-
to dotade de un contenicdo de melaming superior sl 99%.

Por otra psrte, le misms melamina brutas con 95%
de pureza, treteda con une mezcla compuests de ung parte
de CO, ¥y 2 partes de WHy, en las condiciones snteriores
de temperatura y de presidn y més particulermente con uns
presidn parcial de amonfaco de 60 stmdésferss, no presen-
ts ningin sumento de pureza y conserva lss mismas impure-
zas ceracteristicas de la meleminag producida a basse de
urea.

Para confirmar todavia més la posibilidsd de ob-
tener melamina exenta de impurezas, actusndo en susencis
de 002, nemos separgdo en estado puro las impurezas que
generglmente estan presentes ( en proporcidn de 5% ) en
la melamina obtenida a base de ures y lss hemos tratado,
en presencia ds NH5 solo, en las condiciones ya detalla-
des. Le mayor parte de estas impurezas se han convertido
en melamina,

Después de estos sorpréndentes resultados que prue-

ban la influencie nociva del 002 en le pureza de la melami-



10.

15.

20,

i 4 @y

hg obtenida 2 base de urea, hemos desarrcllasdo un procedi-
miento comercial pers ls produccidn de melaminag & base de
ures, procedimiento gue es el objeto de este invento y me-
disnte el cual es posible obtener uns melaming dotada dé
elevad{simg bureza ya cuando se ls descarga del reactor,
sin necesided de ninguna purificsacidn. Ademds, el rendi-
miento de melamins en relacidn con la ures es de 506
unidedes superior a2 los rendimientos obtenidos por los
procedimientos conocidos., E1 aumento en el rendimiento
de melemina es todavie meyor sl se considerg la pérdida
de melemina que se bresenta en los procedimientos cono-
cicos durente ls purificacidn gel broducto bruto & fin
de obtener melaming de 99%.

El invento se ilustrsrd seguidemente hsciendo re-
ferencia s los dibujos edjuntos, en los que ls Figursg 1
de una representacidn esquematica del brocedimiento & que
se reflere este invento, mientras las figuras 2 y 3 ilus-
tran dos modslidzsdes Preferides de realizacidn del broce-
dimiento continuo, las cuales, sin embargo, no limitan
el slcance del inventb.

kn ls rigurs 1, A1 indica el primer reactor en que
se introduce la ures brocedente de U y en que se desearrolla -
la transformgcidn ge la ures en meleming, NH3 V2 002 ¥y otros
broductes intermedisrios ¥y secundarios; S indica el disposi-
tivo, conforme con el invento que,aqui Se expone, perag sepg-
rar el 002 de los geses producidos en A1; A2 en el segundo
reector, dispuesto en virtud gel invento, en el que la
reagccidn de transformacidn se completa en presencias de nH

3

solo,
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1 producto liquido formado en A1 se pasa ( por
ejemplo, por simple gravedad ) a través del conducto i
8 A2, en donde, gl mismo tiempo, por el conducto N, se en-
via el amonfeco recuperado en S de la mezcla geseosa for-
made en Aq ( o el amonfaco fresco procedente del exterior);
el 002 seperado de este modo,'se eliminag de S por el tu-
bo 0 conducto de respiro Q.

Lzs condiciones de operscidén de les dos fases resc-
cichales son de preferencis lss mismas o pueden variar
dentro de smplios limites. Le presidn puede varisr de 10
atmésferas a los 1imites ccondmicos, de preferencia de
40 2 150 gtmbsferss, mientras la tempereturs puede varier-
se de 250° & 50000, de preferencia de 340 g 40000, g fin
de mentener la melaming en estado de fusiodn y tembién bara
evitar, con termpersturss mas elevadas, presiones excesi-
vas. Xn efecto, es conveniente sumentar 1la presidn bpti-
ma de reaccidn en el rezctor si se asumenta la temperstura,
el proceso puede llevarse a cabo en forma continua o por
pertidss.

kn la rigure 2, ures fundids & unos 150° y pro-
cedente de lg fuente U se bombea cont{nusmente mediante
lg bombaldosificadora PD1 al primer reactor (A1), ah con-
diciones de presidn y de temperaturs adecuadss péra obtener
la trensformscidn en melaminag ¥ productos intermedisrios |
¥ secundsrios.

A lg selide de este reactor, el producto se pasa
a un separador ciclénico (SC), en el que la fase gsseosa,
compuestyg de 002 vy NHB formados dursnte 1ls reaccibn, se

elimina de la fase liquida por simple separscién fisica.

Luego se pasa la fase liquida a uns columna (C) en gue se
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la trata en contracorriente con NH5 procedenie de A2, de

3

modo que se eliminea el CO, todevia disuelto. Seguldamente
se recoge el producto en el sédgundo rzactor A2, donde per-
mgnece cierto tiempo, siempra eh presencie ds NH3 introdu-
cido por el fondo del reagctor, s rin de completar la reac-
cidn, | |

La melamina de slta pureza recogida en A2 se des-
carga ' y enrris luego segun los métodos conocidos que ho produ-
cen degredacidn por ejemplo templdndola con agua o mezcléndo-
la con geses frios. | | ‘

La mezcla geseosa, compuesta de CO2 v NHB’ que se for-
me durgnte le reaccidn y se separa de lag melamina en el sepa-
redor SC, puede treterse sepesradaments para recobrar ls melg-
ming sublimsds gque contiene y usarse luego otra vez, tal cual
es; pare le produccidn de ures, ya gue contiene los componen-
tes en 1s relscidn estequiométrica apropisda. Dicha mezclg
puede también freccionarse en sus dos componentes conforme g
métodos cohocidos, por ejemplo medignte tretamiento con dieta-
noleming o con otros disolventes selectivos, y los dos compo-
nentss pueden utilizerse independientemente.

Ademés, ls misma mezclg buede reciclizarse en forms
continus sl reactor Aq por medio de un comprssor (CR), a rin
de fevorecer la homogeneidad del producto regccional.

an estes condiciones el empleo de agitadores u otros
medios girstorios dentro del reactor A1 es indtil y 1la cdns-
truccidn del reactor-fesults més sencilla. La mezcla NH5—002
que he de reciclizerse puede calentarse tsmbidn en el cembig-
dor de celor F5 a una temperatura de 100-200°% por encins de
ls temperstura de reagccidn, a fin de proporcionar, de este modo,
uns parte del calor requerido para la reacéién.

El NHz libersdo en lg clispide de ls columna de desti-



10.

\J
.

n

)
O
*

r

N

5 CENTIMOS
WEYE

"f'zmvam

lecidn (C) puede cfisdiree z le mezele geseosa GIT—COQ que

eliminsr lss pequefiss cezatidedes de GO0, gque contiene {por

cjemplo, mediasnte trstamiento con cal) y luego se le puede

-~y

sn el esqueme de la Figzura 2, PD2 rerzrecsntg la bom-
be elimcntscdore pers el smonisco ehhidro, Fq es el eveDporyg-
dor y I', el csobrecelentador de dicho ”mOﬂloCO, N es el con-~
ducto de emonfaze o, ¥ es el conductc de melsmins ¥ ou+Q es el
conducto de leg mezcle NH5+COZ.

an le RPig gure 3 se ilustrs otrs medelided de realizg-

cién, COmo pProcesgo cont{nuo, del procedimiento & yue se re-
" ~ . . I d . . .
Tiere el invento. Lz ures se bembes continuamente por medio
de PD1 sn el regctor 31, donde experiments una trsnsforms-
' 4 . ., - -
cion percigl. wodo el producto reacciongl se pase luego per
el conducto LAG+E &1 segundo reactor i.; la fase Basecose,
N - [
compueste de CO, ¥ NH3, ¢€ separa inmedietsmente en la cus-
o
pide del resctor L5 ¥y se elimins por el conducto N+G.
Cm .

Ls fese 1

e
fia]

uide restgnte desciende por ¢l reactor

¥ ee pone en contéeto, en contrecorriente, con smonfsco in-

Fi

de FD.

[

C’)

vectedo por el fondo de 4, (procedente de N & trovés
y o y’F2), el cusl eliming el Co, (si lo hey) que todavis
disuelto en ells.

Le meleming de gren pureze ssi formsds en é2 se des-
bor ¢l conducto lLi., lsts segunde mecdzlidsd de reg-
lizecion es evidentemente més sencilla que la pfocedenté, deg-

crite en le rigurs =, pero requiere msyor consumo de NHB bara

seperer el CO, todavie disuelto en la melaming, y este WH. so-
[o4
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lamente se recupera como mezcla NH5+CO2
Los Ejemplos que siguen ilustran este invento sin
establecer limitzcidn a su alcance.

EJEMPLO 1.

120 kg/h de urea cslentedsz a 150°C se alimentan g
un reactor de 65 litros, resistente a la corrosidn causada
por los productos de reaccidn. La presidn en el reactor es
de 60 atmésferas v ia tempereturs de reaccidn de 58000, ob -~
tenida por celentemiento gde condenssgciodn de mercurio,

il producto que sale del reasctor Se pasa por un se-
persdor cicldnico dénde el NH5 y el 002, deserrollados du-

rente le reaccidn, se separen de la melaming fundida. La

‘melaminag basa por uha columna de destilacién, donde NH3 se

aliments en contracorriente sn les proporcibnes de 0,5 kg.
de NH3 por kg, de melaming.

Ls melaming se recoge en un segundo recipiente, don-
de permenece ungs tres horas en presencia de NH5. La colum-
na de destilacidn ¥y el mencionedo segundo recipiente se
mantienen s lés mismas condiciones dé tempereture y presidn
que el reactor, X1 broducto se enfris Y se descargsg.

Se obtisne un cristal de melamina que tiene uﬁa
bureze de 99,3 %, en rendimientos préacticemente tedricos
(98,5).

In lss mismes condiciones de operacion pero exclu~
yendo el separador ciclénico, 8 fin de introducir en el
segundo recipiente melaming junto con 002 y NH3 y descargsr-
los més adelante, se obtiene uns melamina que, despuds de
cristalizacidn en agua, tiene uns pureza de 93,7 % solamen-

te.



120 kg/h de urees calentade a 15000 se slimentan g un
resctor de 65 litros a2 pruebe de corrosidn.
Le presidn en el resctor es de 90 stmdsferss y ls
S tempercture de resccidn, obtenide por cslentsmientc de mer-
curie, es de 220°C,
EL prbducto que sele del resctor se psse a un sepg~
redor ciclénico, donde el NHB v el 002 cesagrrclledos dursnte

le reaccidn se seperscn de la melsmine fundids. Ls melamina

pese por une columns de destilecidn a la cual se alimen-

-
O
»
0
M

te W en contrecorriente en proporciones de 0,5 kg de i,

\S.

de melsming. Lé meleming se recoge sn un segundo re-
cipiente, donde se le mentiene durente unse 5 horgs en pre-
sencle de WH,. 41 producto se desca rge v enfris luego tem-
pléndolo en agus. Tembidn en este ceso le columns W v el
recipiente siguiente se mentienen z lg misgms tempersturs y
presidn que el resctor.

Se obtisne melgmi sélide de 99,55, con rendimiento

Q'J

,

tedrico. roce

D

diendo en les mismas condiciones, pero exluyen-

k)
=4 U2

0

jor}
[0}

1 sepsredor cicldnico y descergando leo melamins en mezcls
todsvie con CO. y WH
[

94‘, e

» €6 obtiene meleamins con uns bureze ds

Le invencidn, dentrc de su sencilelided, ruede ser

. .’ A oMo
g en otras formes de reelizacion que difieren en

(&}
[N

deserrolls
25, detelle de ls indicsds a titulo de ejemnplo, e les cusles el-
’ — ’
cenzeréd ipuslmente ls prcteccidn gue se recagbs. Podré pues
. . ’ . ' '
realizsrse con los medios ¥y epsratos mée sdecuados, por que-

der tode ello comprendido dentro del espiritu de les reivin-

dicaciones.
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Dezcrito ¢l objeto de ls invencidn se declsrs nuevas
y de propis invencién, les siguientes reivindicaciones, con
priorided itslisna n® 17 618/59 del 22 de Octubre de 1950:

1. Un procedimiento con su dispositivo correspon-
diente psre preparer meleming de eltz pureza, s base de ures

euperior al 99;

;l
s}
(o]
o
o
=]
<
[0]
H
[¢a]
'_h
On
]
o,
o
o
=
(0]
]
(0]
P
2
(9]
bt
©
=
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o]
1]
-
(@]
o
\¥}
e

dora se llevs e cebo en dos feses, ls segunde de ellas en su-

2. Un procedimiento en conformided con la reivindi-

cacidn 1, cerscterizado por el hecho de gque las condiciones

’

oneratoriss de lg primers fsse estan cemprendides dentro de

o

enchos limites, verisndo le presidn de 10 stmdsferss s limi-

tes econdmicos, de prefercncie entre 40 y 150 etmésferas, v

S =00 . =~n0 ; :
veriegndo le tempersture de 230 g 500°C, de preferencis de

de fusidn

Q.
e}

20 o .
SH07 e 4007C, pare mentener ls melaming an ested

. « ? + P - s ) .
¥ tembien pere eviter le necesidsd de Fresiones excesives si
se empleen tempersturss msyores,

Je Un precedimiento en conformidsd con lss rei-

vindiceciones 1 y 2, car

(44}
(@)

terizzdo por el hecho de gue cols-

mente se elimins 002 de le mezcle gsseose COE-NH a la sge-

Wi

lide del primer resctor, por medio de subgtencias gbgorben-

e
[$))

ferenc

®

tes, de pr soluciones slcelinss, gctivedss o no, que

zon selectivoes respecto gl 002.

4, Un procedimiento en conformided con log reivin-
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dicaciones 1 y 2, cesrscterizado bor el hecho de gue se climi-
na CO2 8 la sclide del primer reactor por simple separscidn,
de preferencies por medio de un cicldn sn el gue se c¢limi-
nen 2 ls vez WH. ¥ 002.

5e Un procedimiento en conformided con ls reivin-
dicecidn 4, cerccterizedo por el hecio de gue el 1iquido
bruto procedente del primer reactor se trata, después de
eliminarAel 002 vy el en contrscorriente con NHB’ ners
eliminsr <l GO, (si.lo hey) todavis disuelto en dicho 1iqui-
do.

5. Un procedimiento en conformidsd con lss reivin-

o

diceclones & y 5, carscterizado por el hecho de gue el pro-

puds de eliminar el 002, se mantiene en un

C‘)

ducto brutc, de
sezundo regctor e presencia de NHB’ & fin de completer ls
tronsformecion en melamineg.

7. Un procedimiento en conformidad con ls reivin-
dicscidn 8, carecterizado por el hecho de cue ls terminacién

de leg reaccibn en presehcis de Nﬁﬁ’ después de eliminer el
COE’ ge lleves g cabo =n condiciones de tempergturs y presidn
iuelss o cercenss g leg de lg primers fese de regecidn.

5. Un procedimiento en conformidsd con ls reivin-
dicacidn 1, csrscterizado por el hecho des gue le segunda fase

’
on

,._c.

de re

D

acc

-
M

@Cvueda en cusencia de CO0, ¥y en presencie de

1_:.

NHB’ sumente el rendimiento de melemins en relscidn con 1s

]

uree nsste cifrss cerccnes 2 los velores tedricos v la pu-
reza de la melsming hests cifres superiores sl 9%%, sisndo
le conversidn de urcs practicemente cusntitetiva,

9. Un procedimiento en conformidsd con las reivin-
diceciones precedentes, caracterizado bor ¢l hecho de que le

Ky

mezcle de WH —602 v/0 el Vd7 Cllmlnado de ella, se reciclizan



\J1
.

—
O
.

-t
N
.

20,

P2
\J1

-

261878

el primer resgctor pers fsvorescer le homogensizecidn de ls
mezsg reeccionsl incluso sin empleo de sgitadores.

g reivindiceciones

[3Y]

10, Un procedimiento segin 1

- . . 4 a
1l dispositivo ests ceracterizado, por ¢l

-t
W]
(09
[0
]
D
}—I
(&)
=
(]
0]

hecho de ¢ue sdemés del primer reagctor en gue ge dessrro-
1le la primers fose resgccional, comprende tembién un aps-
reto pesre seperar sl CO2 presente como ges, de preferencis
en forms de ung columna de sbsorcidn, un eparsto para sepg-
rer el 002 disuelto en sl producto regccional bruto, de
preferencis en forma de ung columna de destilacidn en gque

el producto bruto se trets en contrscorriente con NH5 y ¥

5

epereto psra completar la resccidn en pressncis de Wiz
de preferesncie en forms de un recipiente estagcionario en el
que lss impurezes se trasnsforman en melsming,

11, Un procedimiento segin les rveivindicaciones

Y
8]

8, carecterizado por el hecho de gue el dispositivo

”

demee del primer resctor en que se lleva & csbo la primers

[45]

gse reaccionzl, comprende tembidén un apersto para sepgrer
al 002 bresente como gos, de preferencia en forms de un ge-
perador cicldnico, un apersto pesre sepsrar elACO2 disuelto
en el producto bruto, de preferencis en forms de une colum-
ne de destilecidn en 1ls que el producto brutc ss trste en
contrscorrisnte con NHB’ Yy un apersto pare complstar ls
resccidn en bresencig de NHB’ de preferencie en forme de un
recipiente estecionerio en el que las impurezss se trensfor-
men en melanine,

12, Un procedimiento en conformidsd con lss reivin-
dicaciones 1 a 8, cesracterizado por el necho de gue el dis-
positivo, sdemds del brimer rsector, comprende tembidn unl

segundo reactor en el que el 002 se elimine por burbujeo de



A3

10.

NH5 en contrecorriente y en el gue el producto bruto permene-

¢e en presencls de Wilz tlempo suficiente psrs gue lss impurs-
- o e -

zas contenides en €1 se trensformen cn melsmina,
12. Un procedimiento con su dispositivo correspon-
diente psre prepesrer melsming de slte purezz s bsse de ures.

4
ecun

195}
2]

¢ describe y reivindics en la presente meumoria
que connts de cetorce hojes folisdss y escritss s méquina por

ung sols cera, scompefiadas de 3 lémings de cibujos.

iedrid, e 21 de Octubre de 1960,
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