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INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA RECUPERAR MELAMINA"; a favor de 1a
£ima italiana Mommnxm; SOCIEDAD mm PER L' INDUSTRIA
MIN'ERARIA E CHIMIGA, residente en MIBANO (Itana) Iargo Guido
Donegani, I-2.

MENORIA DESCRIPIIVA

kte :lm'onto se zeﬁ.ene a un procedimiento pam T~
cuperar melamina, especialmente melamina obtenide por pird-

lieis de urea bajo presidn. En particular, esfe invento pro-
porcions un procedimientc industrial simplificado para obte-
ner melamins con pureze superior al 9%; a partir de melami-
na bruta obtenids por pirflisis de la ures bajo presifgn & tem—
pereture elevads. |

Se sabe que cuando le melamins prepareda & partir de
la urea, a presién y temperature elevadaa; es dilatada a la
presidn mmé.J.; experimenta desgradaci_g:!n; conformacidn de
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varias in;xgm_zas,, verbigracia' melens, melena, melone o iso-
triazina, que, como es aahido, solo pueden separarse del
producto prineipal con muc!#aima diﬁeultad.

mpaleando el procediniento del imvento que aqui ge
expone, 1s descomposicién de la. melamins se reduce en com=
paracidn cen la despomosicign que generalmente se presenta

‘en le dilatacign directs & presidn nomral, Ademfs, Ios pro-

duetos seeun@ar.‘l.oa que Se separen con dificultad del producto
princip&; aqui se transforman contempd rancamente en el epé~
rato de dilatacidén sn productos ffciles de apartar.

Se ssbe que 108 productos secundarios dérivadds;
de 1a degredscidn de le melemine se separen de ella con-
dificulted. Sin embare, tainbi;én se sabe ahora que Se los
puede transformar en otros .pmductoe, los cualeé pueden -
separaerse mﬁa faeilmente por la accidn sobre ellos.de
soluciones acuosas de Alcalis o amon:!aco, bajo preai,dn y
& temperetures superiores a 100°C.

El invento aqul expuesto se basa en el sorpren=
deﬁte. descubrimiento de qae 1a treneformacidn de dichos
productos secundarios se lleve & cabo bentajosamente en
presencia de grandes concentreciones de anhfdride carbéni-
co (5 a 10% en peso de le solucign) ademds de; o en adi-
eidn eon; amonfaco ¥ agtza; es deoii;; en presenéia de carbo-
nato amdnico o carbonato amdnico.

Ia importancia de este descubrimiento resulta evi-
dente &1 se tieme en cuenta -el. ciclo implicado en la
produccidn de 18 melaming & partir de la ures. '

Ia urea, como se sabe; se transfoms en melamina
segin 1a reaccidn siguiente: o o

6 NH;-C0~NE, melamine + 6 NH; + 3 00,
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de la que resulis evidente que solamente el 50% de la urea
8e trensforms en melamins, mientres que el 50% restante
se convierte en amonfaco y anhfdrido carbénico, en teoxfs.

I8 mezcla gase0sa que 3 obtiene de 12 reaccidn

‘descrite antes se halls en 1la proporciones estequiomdtricas

exactas, aptas pare usar en la sintesis de 1a ures, Io
cusl es una ventsja econdmica definida en la produccifn
efolica de melamina.

. Bn un proceso c{clico en el que los mencionados
gases §;e vuelven & usar en la sintesis de la urea; el pro-
cedimignto néds sencillo consiste en recupererlos y abgor-
berlos, después que se los ha separedo de la melamina, en
la misma solucidn de amonfaco o anhidrido caerbdnico que ée
recicliza 8 1a instalacidn de sfntesis de ures.

Pare logar esto, es necesario que 10s‘gaae; de
amonfaco y anhfdrido carbdnico.sean suministredes por la |
instalacidn de melamina & una presidn de unes 5 simdsferas
por lo menos a8l final de la fase de temple. -

El temple de la megcla reaccional bajo presidn me '
efectua con soluciones seturadas de amonfaco y de amhidrido
carbdnico; pare que la degraedacidn de la melamina; que se.
descarga de 1os reactores se reduzca en gredo notable o
sa evite por completo y se obtenge directangnte un2 solu-
cidn acuosa de melamine en presencia de Nﬂé, carbonato
amdnico y carbamato amdnico, con 12s ventajas que antes se
han sefialado. '

Bote invenio es un procedimiento mejorado pare |
recuperar melaming obtenida por la pirdlisis de 12 uree
bajo presidn. El invento se caracterize por el hecho de
que 1la megcla fundida que procede del reaetor; mezcle que
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contiene Ia melamina, @e templa, despu.és de dilatacipn a
una presidn superior a 18 aimosférica, efectufndose el.
temple con une soIncidn sowsa de reciclizacifn (A), satu-—
rede con emonfaco y anhidrido carbﬁni’cd y con sus produc-
toe. de _reaccign; tales como carbonato aménico y carbomato '
endnico, y realizéndose el. contacto a temperatura de 100 &
2000C durente 10 & 60 minutos. Ia solucign de mélamina ‘
obtenide despuds de dicho perifdo de tiempo se filtre y
los productos insolubles se separaa; despuls de lo cusl
ge enfria la solucidn de melasmina pare cristalizar esta; ‘
de pmferencia & presidn atmsférica'; Y Ia. solucidn enfriaede
ge centrifuga pare separer los eristales, que tiemen gran

- contenido de melsmina pure. Ies aguass madres s8e someten

& ung corriente de vapor a pa;;a p;*eai;fn, para, separar el
anhidrido carbdnico y el mmgniaco, agi como aus pzoductoa
de reacei,dn; contenidos en dichas aguss madres. Ios vapo—
res condensados y enfriados se reciclizan a8 la fasas de

femple como solucifn (A).

Las -;{mpurezaa; éue primitivamente estaban presen—
tes en 12 melsmina, permanecen disuelisa y/o suspendidas

~ en 128 aguss madres.

Las condiciones de actuaci,dn preferiaas son las
a:lguientea:

Presign de la mezcla que sale del reec'l:or‘ de
60 & 100 atmfsferas.

) " Presign de tanple. de 5 8 95 ahnd'sferas, y de pre-

ferencia de 10 & 35 atmdaferas.

Pempereture de temple: de 120 & I70°C.

ﬂ.‘iampo do permanenci, en 1a.a condiciones antes
mencionadaa de presidn y temperature: de 20 & 50 minutos.
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Goncentra.ci\dn de 18 melemina en sol% 5a
M, ¥ de preferencia de 8 & 15%.

En emes condiciones es posible trensformar los
productos secundarios indeseables (que 80lo pueden seperar=
ge de 1a melamina eo-h diﬁ.cgltad) en otr08 productos que
son solubles en los Alealis, tales como le amelins y s
amelida.

Tos gages de rea-ccidn que no pueden disolverss
en les aguas madres, por estar esias ya saturadas de ellos,
8o envian, por medio de une vdlvula -atrtom\ética, a la inste~
lscign de s:tntesis de ured.

El procedimionto de ests invento asi!cia por lo
tanto la ventaja econdmica derivade de la reutilizacidn
del anoqiaco y del anhidrido oarb,dnico; pare 1s g:tnteeis de
le ures, con 18 ventajg de obtener melamina pure, con un
tftulo superior sl 99%, sin recurrir & opraciones difici-
les de purificacidn.

Evidentemente; pﬁeden introducirse en este proce~
aimiento muches veriantes sin salirse de 1a esfers del
invento, Aﬂi, por ejemplo; la peticionaria ha observado
que; si 1a solucidn de melamina procedente de la fase de
temple se trata en contracorriente con amon,_iéco gaseoeo;
en una etapa de extraccidn bajo condiciones de presidn y
temperatura semejantes 8 las del tanple; de modo que se eli~-
mine el anhidrido carbdnico disuelto y se produges &si uns
solucifn saturada que contenge solemente amonfaco (del
2al 3)%, y de preferencia . del 5 sl 0% de amoh;tacd); pue!
den obtenerae; despuds de filtracidn y'éristalizacigfn; crise
tales con gren contemido de melamina. En ese éaso; les aguas

nadres saturedss con amonfaco pueden reciclizarse como
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tales, después de su descarga de la columna de temples
gases de amonfsco y de anhfdrido carbdnico liberedos en le
zons de extraccidn pueden enviarse & 1a ingtalecidn de
urea. o .

En uns segunda modelided de reanzaomn; las aguas
madres que estdn saturadas de amonfaco pueden tretarse
con anhidrido carb§n1co; Por ejemplo haciendo burbujear
en€llas una corriente gaseosa de amoniaco y anhfidrido
carbdnico procedentes de la zona de extraccidn y de la
solucidn de temple. m anhfdrido carbdnico precipita
los productos secundaﬁog hidroxilados gque estédn presentes
en la soluncidn amongacal » Porgue diemimuye la solubilidad
de dichos productos, y facilita sei 1a separacidn deemos
productos secundarios por filtrecidn. Esto elimina ls

necesidad de descargar de la solucifn de reciclizacidn

1e solncidn (4), lo gue conducird a une pérdide de produce

to utilizable.
Otre. variante del procedimiento comprende el

tratar la solucifn de melamina, obtenida del temple, en
~contrecorriente con vapor, para eliminar el amonfaco y el

anh{drido carbdnico que estdn presentes. Inego el amonfaco
y el anhfdrido carbdnico pueden enfriarse y condensarse
pare obtener solucidn (A); que se Yrecicliga.

El tretemiento con vepor se efectua de preferencia
en une esealg de presifn de 1 2 6 afangaferas; con la pro-
porcidn de 0,15 a 0;3) Kg de vapor; ¥y de prefereancisa 0;25
Kg, por Kg de solucifn procedente de la etapa de temple.
En ese cas0 se obtiene una solucidn o une lechada de melemi~-
8 gue estd cxente de NHy y 002 ¥ que lueg puede tretarse
con una solucifn alcalina segin procedimientos usados oo-
rrientemente pare purificar la ﬁalamina.
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Guando se emp_lea 1714 apare.to de acero inoxidable
C18¢ de cromo, 11:% de nfquel ¥y % de molibdeno) y se
insuflan en la torre de temple Pequefias cantidades de
dxigeno molecular; se obtiene o410 aumento en el gredo
de pureza de 1la melamina. ' ,

Ios objetos y fines anteriores se realizan emplean-
do cnalqiziera de Ios tres esquemas de procedimiento que se
describen & continuacifn y que estén ilustredos en las
Figures 1:, 2y 3, las cuales representan procesos qiclicés
de operacign éonti:ma.

 Estos se presentan de 1la manere siguiente:
Ciclo I. (Este proceso cfclico estf ilustrado en la Fig., 1).

Después due 1a melamina ha salido del recipiente
de pirolfsis de la urea (20 representado); ge 1a introduce
en el aparato de temple 1 por el tubo 2. I.a s0lucidn de
melemins sale del aparato 7 por el tubo 5, se filtra en 6,.

- pasa por le vdlvula de flotador 7 y Iuego es dilatada y

enfriada en el depdsito cristalizado: 9 para que cristalice
1a melamina. _ _

' Ta melaming s8e separa de las é.guas nedres en 1a
centrifugadora 10 y los cristales se separan en Il. Ias
eguss madres y 18s lavazas se envien por medio de 12 bomba
12 y el conducto 13 a la cabeza do uns colnmae de deatila~
cidn 14, en el fondo de I cual 8e insufla vapor por IT.

' El amonfaco y el an_lg:ﬁgl:ido éarbdnioo se desprenden
en Ia cabeza de la columna 14, s&len por el conducto 18y
gon ebsorbidos de nuevo en agus en el apareto i9. Por el

tube 23 se reciclisa & la colwma de 'templs; por medio de
la bombs 20, une solucién setureds de smonfaco y snhfdrido
carbdnico.. i
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Del fondo de 1a eolumna de destilaeidn 14 I,,‘_,
ge una suapensi#n 15 - .conatituida por emelina y amelida.
Esta suspensidn puede tratarse ulteriormente para recuperer
Jos mencionados productos secundarios. -
Ia pérdida de melamina en la descarga de 3 ea

relativamente pequefia, & causa de l& gren concentrecifn de

- melamina en la solucidn que sale por 5 del apereto de tem-

rle 1. ’
Las condiciones de operecidn pare los aparetos 14
y 19 Iss aiguiente&a . ' ,
 1e presidn es de 1 8 20 aimfeferas, ‘e preferen_;

cia del orden de 1 a 5 stmésferes, y las temperaturas son
las correspondientes. Cabe observar que; aunque la presidn

baja facilita 18 accidn extractorae, 1la presidn elevada :
pemite obtener mayor temperature de reflujo pars :}.as aguas
madres reciclizadas en 23. A consecuencis de esto, hay '
ahorro de vapor. N

Ciclo 2. (Este ceso cfclico estd ilustraedo en la Fig. 2)

En esta modalidad de realizacidn, el auhfdrido
carbdnico se separa antes de la cristalizacidn; extrayéndo-
lo. con amonfaco. La cristaiizacig:fn subsigulente de la .
melaning se efectua en presencia de amonfaco solamente,
con el ﬁzi de mantener en l& solucidn los productos secun~
darios hidmxiladoa.

Ie golucidn de melamina que sale del epareto de
templa 201 se pasa por el tubo 204 a la cabeza de la
colvmns de destilacidn 205, mantenida a la misua presifn’
o 8 presidn inferior que 1e de 12 etapa de temple. Se
insufle amoniaoc por 206 para elmiar el anhidrido earbﬁ-—
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nieco dianelto. De 18 cabeza de 1la ecolumng se. retiz-a, por
el tubo 216 una. mezcla gaseosa consiituide por amonfaco,
anhfdrido carbdnico y vepor. Por el fondo de la columna

.8e descarge una lechada de melamine en ague y amoniaoo,

que luego se filtre en 207, se dilata por la vévula 208

¥ cristaliza por enfriamiento en el aparato 209. Se cen-
trifuge la lechada en 210 y las aguas medrea que contienen
swonfaco se ponen de nuevo vajo compreaidn; mediante la
bomba: 212' , y ®e envian por el tubo 2;.3 al aparato absorcidn
214, a fin de eliminar el NHs;
por 18 cabeza de la columne de deatilaci_dp 205,

el (0, ¥ el vapor liberados

A cause del CO, que estd d}auelto, las oxiamino-
triazines presentes en los aguss madres recuperadas de la
centrifugadora precipitan y son separadas por filtrecidn
en 218.

Regulando apropiadeamente l& presigfn ¥y la tempe;a-
ture en el aparato 214 es posible obtener, én el fohdo,
una solucién saturede de amon:taoo y anh:[drido carbénico
en eondicionee de- extraccidn, la cual, después de filirada
en 218, se reciciiza en 219. de 18 cabeza de 1a columna
214 se saca amniaco'pum por 215, que luego se recicliza
8 la columna de destilacifn 205. ‘

1os aparatos 205 y,2;4 pueden hacerse actuer s
tempereture variable entre 100° y aoo°c’,‘ y de preferencia
entre 120° y I;Ooc. Ias concentraciones del amonfaco’
en ellos verien dé 2 a8 1% y las concentraciones preferi~
das son d¢ 5 & 20%. -

Ia temperetura de operacidn se elige en correspon-
dencia con la presifn y el porcentaje de amonfeco disuelto.

gicle 3., (Este proceso cfclico estd ilugtrado en 18 Fig, 3)
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temple 301 ge dilata en X5 y os enviade & la columna de
destilacidn 8, que recibe vapor por X9, pare. separer al
smonfaco y al anhfdrido carbfnico.

Uns mezcla de a’mon;;taco; anhfdrido carbdnico y
agua que se pmduce enle cabeza de la columna de deati-
1ac16n se hace pasar por el tubo 326 al aparato 327, pare
ser absorvide de nuevo con agua, y luegdo se devuelve al
eparato de flqemple. Ia lechada déscargadg del fondo de 1a
columns en 310 se envia a un disolutor 313, &l que ée

‘veciclizan, por 323, las aguss madres slcalinas, que con-
‘tienen NeOH, en uns cantidad determinade pare producir uns

solucién de melemina satureda s 100°¢C.

Ls solucigndcaline de melsmina que sale por 314 '
se filtra en el aparato 316, al J00°C, y luego se envia &
un cristalizedor 320. Ia melamine se sepere de las aguas

' madres alcalinas por cemtrifugacidn en 321. Las aguas

madres se reciclizan &l aparato disolutor, d'equ_éa de un
tratamiento apropiado de purificacidn y despuds de restat
blecér o completar el N8OH.
Tos sparatos Y8 ¥y 327 pueden hacerse trebajar
con une escle de presidn entre ‘t atndafera y la presigdh
de temple; se prefiere la eadde de pi'esi-gn de I & 6 atmon-
fores. ' '
ot 8 p_orcenta;}e de NaOH en las aguas madres reciclie
gadas en 323 varia entre 0,1 y 0,4%. Por lo que atafie a
los materiales utilizebles pare le construccidn de 1& inse
talaeidn; 1a mezcla constituida por agua; amoniaco; aghf~
drido carbdnico y melaming es muy corroaiva; cunado ,é}ata"

calentadsa o temperaturessuperiorss a 100°C y corroe xépi-
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damente los aceros inoxidables que ge usan de ordinario.

Sin embarge, la adicidn dé" .pe_‘qn'oﬁds porcentajes de otigeno
o de aire & las soluciones antes mencionsdas es suficiente
pare impéd:lr la corrosidne o ‘ .

Ios materieles més caros, tales como el T4, el Te,
el Zr y el Az, resisten muy bien este medio corrosivo,
inciuso en susencia de Ope '

_Ios ejempls que siguen son meramente ilustrati-
vos ¥ no implicsn 1imitacidn, pues las condiciones de tre-
bajo pueden variarse dentro de limites suficientemente
gmplioa; como se ha manifestado antes. Ia composic;dn;
la presidn y la tempémtm de la mezcle de m,elsmina;
amonfaco y anhfdridc carbdnico que sale del reactor pueden
veriarse tembién. ‘

En las descripciones que siguen se hace referen—
cia a los diagramssde instalacidn de que se he tratado
antes.,

EJEMPIO 1.
Se hace referencia & le Figure 1.

. Una mezcla de NHB' 00, y melamina f’undida; que
procede por el tubo 2 de un reactor (no representado),
8 380°0 ¥ 100 etmfsferes y que tiene 1a composicién s':i--~
guiente {en peso): NH3 = 466 002'= 20%; melamine = 26%,
gse dilata a 20 atmdsferas en el &parato :L_ y luezo se lava
con una soiucidn acuogsa suministrade en 23, gque contiene
20% de amonfaco y 6% de 002 '
solucidn por 1 Kg de melamina,

ILa solucidn de melamine recogida en el fondo de

enh propercidn de 8,0 Kk de

la columna 1 se calienta a I50°C y se deja reposar durante

X ninutos.



Do

15,

25,

Bn estas condiciocnes, toda la cantidad de =smonfe~
co y de anhidrido carbdnico que &compafiaban a 1a melamina
fundide se recupere y es decargada de la parte inferior

- de 18 column® de destilacidn mediante un sistema 3-4 para

la r@lacip'n eutomdtica de 1@ presidn. Ia solucifn de
mela.mina 5 se filtre en 6, se dilata por medio de l1e vﬁl-
vula ‘7 y se enfrie en el cristalizador 9.

De 12 centrifugadora 10, Se extree meleming 11 ’ de
las carecteristices siguientes:

contenido de melamina: \ 99,1% en peso
- insoluble en aguss O, % v
isotriagina; 0,66 *©

1as aguas madres 13, que contienen NH3 y 002.
ge aportan a la cabeza de la colimna de destilacién 14,

donde el I\XH".‘1 Y €1 00, e extreen insuflando vepor por

© 17, & presign atmdsferica y 100°C, y luego se sbsorben

otra vez en agua a 30C en el aparato 19, con Io que ®e
obtiene una solucidn que tiene la composicidn que antes se
ha descrito para lag aguas madrea de la melamina fundida.

Ia solncidn 23 se reciclliza‘ al temple por medilo
de 1a bomba 20 y un eistems sutomftico 21-22 pera la
regulacidn del nivel.

El contenido de melamina de determina en cade
cago por ti.tulacién:poteneiomyétﬁca con H;S0,, segfn
Dochlemann (Angw. Chem. §6, 1956, n.I9,606). EL porcen-
taje de 1_sofi'iaziﬁa e determina por adsorcidn ultravio-
leta,

EJEMRPLO 2

Se hace referencia a ls Pigure 2.



¢ _ ~ Una mezcla (en 202) conatit&a por , co y
melamina fundida, ‘que procede, & 3809¢ ¥ 100 atmdefere.a,
del resctor (no representado) ¥ que tiene 1a miema compogi~

cidn que se na expuesto en el Ejemplo 1, se dilata s 15 ate
5e m_ds;‘eras ¥y se lava con una soluciqn acuwose introducida por
219, que‘ contiene 0,8%" de NE; ¥ 2,0% de 00, v estd sature~
da con melamine a 25°C, en la proporeifn de 7 Kg de solmcidn
por 1 Kg de melamipe fundida.

Is 1échadg de mglamina se recoge en el fondo de

10. 1a columna detemple 201, se calienta & 170°0 Yy se men~

| tiene en estas condicicnee durente 20 minutos.

Asimismo, Be extrae de la cabeza de la coltmna,
por la vdlvule 220, la mezols, en 221, de NH3 y 00, qQue
acompafiaba. & la melamina fundida . Ia solucidn de melamina

15. aoé se onvié & la columna de destilécidn aos, 1lena de
aﬁillos Raahig;. ¥ se la mantiene en las mismas condicio-
nes de presién y tempersturs que en el aparato de temple.

Por 206 se :I.nsyt_ﬂa amonfsco en el fondo de la
columne de destilacidnm, en proporoidn de 0,IKg por 1 Kg

2. de soIucidn. |

Ie solucidn emoniacal de melamina que se recoge;
exenta de anhfdrido carbdnico; en el fondo de la columna
se filtre en 207, ge dilata on 208 ¥ se enfrias en 209
para cristalizar la melamina,

25, En condiciones de fabricacigin; la melamina des-
cargade de la centrifugadore 210 por 211 tiene las carac—
terfsticas siguientes: | o

contenido de melaminas 99,2% en peso

. insoIuble en agua: 0, k3 "

X. 1sotriaginass 0,56 ®

-
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Tea 8guas madres amoniaoales ge reclclizan en

3 a 12 torre de absoroidn 214, por medio de 13 bomba 212,
al5 afhndsferas, pare combinarles quimicamente con el
anhidrido carbdnico pmcedente; por el tubo 216;'. do la
columna de destilacidn 205, mediante 1a reaccidn con eI
amon:aco disuelto en las aguas madres. Del fondo de la
columna se obtiene una solucién de smonfaco y enhfdrido
carbdnico que contiene en suspensidn las oxiaminotriazines
precipifadas de las aguas madres amoniacsles por la accidn
del 00,. ‘ ‘

Ia solucidn satureda de emonfaco y anhfdrido
qarb,dnicb se filtra en 218 para separar estos productos
secundarios y luego se devuelve en 219 al temple. El
amonfaco recogido en la cabeza de la columna 14 se envia
de nuevo a2 la columne de destilacidn 6 por medio de un
soplador (no representado) que estd unido el tubo 215.
Easmtmo'}

Se bhace referencia s ;La Figura 3.

Ia mezela; en iz, de amon_iaoo; anhfdrido carbd~
nico y melauine fundide que proviens del rector (uo repre-
sentado) en les mismas condiciones y con la ndeme compo=~
sicign que 1a que se ha descrito en los Ejemplos anterio-
res, B® dilata a X atmfsferes y se templa con una solu-
cidn acuosa 332 de emonfaco y anhfdrido carbdnico, que
contiene 25% de NH3 ¥ 8% de €05, en proporcidn de 9 kG de
solucidn por 1 Kg de melamina. ’

La lechada de melamina se recoge en el fondo de
la columne de temple 301, se calienta a 150°C y se deja
reposar duraente €0 minutos.
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Tos gases que prmitimen"l?e ‘vienen del reactor,
junto con Ia melemina :fundida, se retiran de la pabeza de
18 colmmna por medio del sisteme automdtico 3 3-304 para
regular 1la presifn.

‘Ta solucidn de melamina se dilata & presidn at-
mosférica por medio de l& vdlvula 3)5 7 se envis a une
columna dé destilacidn 308; por el fondo de la cnal; en
3)9; se insufla vapor en una proporcign de 0;25 kg por
1 kg de 1echada; & fin de extreer el amonfaco y el anhf-
drido carbdnico disuwelto. ,

. Del fondo de la columna 3)8 se obtiene une lecha~
da exenta de NH3 y de 003, que se desocarga por 312 a wn
eparato disolutor 313y se disuelve junto con aguas madres
alcalinas reciclizadas'en 323, saturadas con melamina a '
259¢ y que contienen 0,2% do NeOH, hasta obtener uns so-
luoidn satumda a 100°9C que contiene alrededor de 5% de
melaming.

I8 solucifn extraids en 314 se filtre en el apo~
reto 316 & 100°C ¥ se envia & un cristalizador 320, donde
se la enfria a 25°C. .

Is melemina separada por la centrifugadore 321
se extres en 322 y se lave con 1;5 veces su peso de egua.

Bn condiciones de fabricaoi_dn; los cristales Obm
tenidos tienen las carecterdsticas aiguign’cea.: |

contenido de meleminms, 99,0%
parte insoluble en eguas 0,2%
isotriaginas: 0,7%

Las aguas madres, junio con las lavezas, introdue
cidas en 324, purificadas y restablecidas al 20% de cope-
tenido de NeOH, se reciclizen al apareto disolutor 313.
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Ia mezcla 326 de amoniaco, anhfdrido earbdnico ¥ agus. que
procede de la columns de destilacidn 308 se absorbs en

agua en el apareto 327. Se obtiene asl una solucidn sa~

turade 332 de amonfaco y anhfdrido carbdnico, la cual se

recicliza a8 la e_olmnna de temple.

BEJRMPTLO 4e

4 N ape.rato de temple s de acexo inoxidadle y

actua en las condiciones a:tguientea'

presign 20 atmd sferas
o2 6 -
melamina 10%
temperatura ;5‘0°Q

tiempo de permanencia ninutos

Ia solucifn de melamina se descargs del eparato
de temple y se cristaliza poi enfriamiento. Se,'obti'ex}a
asi un producto cristalino que;. clespv.ég de analizado,
presenta un contenido de cenizas del 0,20 ai“o, 3, cagé-
tituido por 80 & 90% de Fe20'3. '

Segﬂ.n uné modalidad alternative y preferida de

este invento, se insufla en el miemo &parato de temple,

nantenido en las condiciones de reaccidn anteriores,
oxigeno en la& pmpoz-ci6n de 0,012-1 a 20 atm&sferas por
1itro de solucidn, con lo que se obtiene un producto cris-

talino, que contiene de 0,01 & 0,005% de cenizas.
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E_Descrrito el. invente , se declaren mievas y de propia
invenc:_l,dﬁ las si'guientea reivindicaciones, con“;’:riorida-a
italiana NE 21...7“36/61 de fecha 1 de Diciembre de 1.961.

1.” Procedimfento psre recuperer meTeming, obtenida
por pirdiisis de la ures bajo presidn, carscterizado por el
hecho de que la mezcla ftmdiaa; pmgéd’ente bajo preaiﬁm

‘del reactor y"que contiene melamina, se templa, desp!{éa

de haberla dilatado & una presidn superior a la atmosfé-
rica, con una solucin acuosa de reciclizacidn (4), satu~

teds. de amonfsco y anhfdrido carbénico y sus productos de

reaccidn, y se deje en contacto a temperature de 100 a
200°C durente 10 & 60 minutos; 1a solucidn de melsmina -
obtenida al cabo de este tiempo se -fil.tra; pare separar lds
productos inaolnbles;lae eristaliza por enfriamiento & pre- '
sidn atmosfifrica y se centrifuge para separar los cristalea
de melamina; de gren contenido; mientres que de las aguss
madres de recuperen, con vapor de agua a baje presj,dn;
¢l anhfdrido ca;bgﬁnieo vy el amon;:[aco; asi como sus produc-
tos de readccidn, eontenidg en las mencionadas aguss madress
es08 vepores ge condensan, e enfrian y me reciclizan al
temple como soIncidn (4). |

2. Procedimiento confome & lo definido en 1& Tei-
vindioctcidn I, caracterizado POr el hecho de 'que el temple
de la melamina fundids se efectus a tempereture comprendids
entre 120 y 170°C.
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3? Procedimiento conforme & 1o definido en is reivin-
dicacidn 1 y/o 2, caracterizado por el hecho de que le mezcla
sale del reactor & una presién comprendida enfre 60 y I00
atndsferas.
4. B‘roeedimientq conforme & 10 definido en Ias rei=
vindicaciones anteriores, caracterizado por el hecho de gque la

mezcla reaqeional se dilata, antes del tratamienfo con Ja
soIncifn A, haste una presidn comprendids emtre 5 y 95 ab-
udsfores. |

5. PRrocedimlento conforme & lo definido en la reivin-
dicacign 4, carecterizedo por el hecho de que el temple de 18
melanina fundide se efectus de preferencia & presidn de 10
a 35 atmdsferas.

6. Pmcadimiento conforme & 10 definido en las rein-
vindiceciones anteriores, caracterizado por el hecho de que 1a
solucidn de melamina se hace reposar en la columna de tem=
ple durente un periddo de tiempe comprendido, de preferen-
cig; entre 0 y 50 minutos.

7. ?;oée_d:!miento conforme & 10 definido en uns o nés
de lap reivindicaciones ante;zd.orea; caracterizado por el hecho
de que 1a solucidn en la $orre de temple tiens una concen-
irecidn de 5 8 2% en peso de melamins,

8. Procedimiento conforme & 1o definido en 1és reivin-

daciones anteriorea,. caracterizado por el hecho de¢ que le

solucidn tiene de preferencia una concentrecidén de 8 a 15%

de melemina.. . ‘

9. .Pmcadimiégto conforme & lo definido en las reivin-
dicaciones precedentes, caracterizado poz} el hecho de gue 18
mezcle fundida que viene del resctor 8 presidn de unas 100
etmdsforas presents la siguiente eompoaiéi'dn an 'pesoi ‘

M{B = alrededor del 4-5%, 002 = alrededor del 27%; y mels~
mina = alrededor del 27%
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10. Pmcedimiento confome a 1o definido en 1a rei=
vindicacidn 9, caracterizado por el hecho de gue 1a menciona~
da mezcla fundida se templa, después de dilatacidn a 20 simds-
feras; con una solucidn acuosa que contiens alredsdor de

0% ae NH, y 6§ de CO, en peso, en uns proporcidn de unos

8 kg de solucidn por kg de melamins, y 18 lechada obtenida
ge calienta & 150°C y se deja reposar durente X minutos.

11. Procedimiento conforme & 1o definido en las rei-
vindicaciones 1 & 4; caracterizado por el hecho de que la
solucigsn‘ de melemine obtenida del temple de trata, de pre-
ferencia, en las misnng.s condiciones de temperature y de
p:‘eeidn; con amonfaco, en una pmporoidn de alredsdor de
0,1 kg de EH3 por kg de solnei;fn, y 12 melemina pura ss
cristaliza de 18 solucidn amoniacel exenta de anhidrido
carbdnico.

 12. Procedimiento conforme & lo definido en 1a rei-
vindicacidn 11; caracterizado por el hecho de que 13 melamina
pure se eristaliza de una solucidn smoniscal exenta de
anh,i_drido carbénico con una concentrecidn de 2 a 30% en
peso Qe NH3. )

13. Procedimiento conforme & 10 definido en l2 rei-
vindicacign iz; caracterizado por el hecho de que la solucidn
axﬁoniacel, contiene de preferencia del 5 al 20% de an;o::éfaco.

14. Procedimiento confomme & 1o definido en las rei-
vindicaciones 11 a 13; caracterizado por el hecho de que la
mezgla fundida que contiene melamins se templa de preferen~
cla, despuds de haberla dilatado & unas 15 Qmﬁsferaa;
con una solucifn acuwosa que contiene @lrededor del 8 de

B, ¥ 2 de CO, en peso, saturade de melamins & 250C, con
proporciones de 7 kg de solueifn por kg de melamina fundide.
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15 Pmceaimiento eonsz Tme @ J.o defiuido en la rei-
vindiescidn 14, csracterizado por el hecho de que la solucidn
de melaming se calienta & unos 170°C 'y se deja reposar en

~ la columna de temple durante unos 20 mimutos.

16, Procedimiento conforme & uns de las reivindicac-

_ciones 11 & 15, caracterizado por el hecho de que las gguaes
‘medres, de -1as qué 'sé separe la melamins pure, se utilizan

pere a&sorber los geses procedentes de le columna de destile~
cifn con NH3; a fin de Obtener la solucidn de reciclizacidn
@w.
| 17 Procedimiento conforme & 1o definido en las rei-
vindicaciones 1 a .4. ‘caracterdzado por el hecho de que 18 so-
lucifn de nelamina obtenida del temple se trata con vapor

a preaionee comprendidaa entre 18 atmosférica ¥y 18 de

“temple, pare erxtraor el smonfaco y el anhidrido carbp'nico,

¥ Yos vapores que contienen los compuestos antes menciona—

. Gos se enfrian y condensan pare obbener-la solucign (A.), la
- cugl se recicliza, mientras gue la lecheda de melamine,

exenta del smonfsco y del anhidrido carb,dnico, ge poOne en
solucidn con las agual madres alcalinas de reoiclizaoi&:!n;
saturedas con melamina y que contienen alrededor del 0,2%
en peso dg NaOH; haéta obtener una solucidn saturade de
melamina a 100-130°0; la melamina ge separa en estado puro
por filtracidn en 'caliente', enfriemiento y centrifugacidn.

18. Procedimiento confomme & 10 definido en 18 rei-
vindicacidn 17, caracterizado por el hecho de gue el trate-
miento con vapor se efectua’ de preferencia an una 9scala-§e
presién de 1 & 6 atmdsferas, con proporciones de 0,15 & 0,3
kg de vapor por kg de solucidn procedente éel temple..

J9. Procedimiento confomme & lo definido en las
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reivindicaciones 17 y 18, caracterizado.por el hecho de que la
mezcls fundids que contiene le melamina se templs, después
de haberla dilatado a unas Y atmfsferas, con una solucidn

 acuose que contienme un peso alrededor del 25% de amonfaco

¥y del 8% Qe ,anh:!dz?ido carbénico, en una proporcidn de
wnos 9 kg de solucidn por kg de melamina, - '
20. Procedimiento conforme & lo definido en 18s rei-
vindicaciones 17 & 19, caracterizado por el hecho de que le
solncidn de melamina se celienta a unos 150°C y se deja
reposer en la columna de temple durmnte unos 60 mimutos.
. a. Procedimiento conforme & 1o definido em una de
las reivindicéciones_preced,enfea caracterizado por el hecho
de que se insufla oxigeno molecular' en 1a columna de temple.
22, Procedimiento para recupersr melamina. .

. Segfn se deseribe y reivindica en la presente'memoria
que consta de veintiune hgjas; foliadas y escritas a méquine
Por una sola de sug9 carés, y acomp‘aﬁadaq.de tre§ ldminas de
dibujos. ‘ |

ﬁadrid; 8 3) de Noviembre de 1.962. ,
MONTECATINI, SOCIETA GENERALE PER L‘'INDUSTRIA
WMINERARIA E OHIMICA.

PeBe ' '

JAIEE ISERK MIRALLES
2P .




MONTEC "7/”/; ﬁﬂ[lé’[ ié’:”ﬂé’/‘i/p por -

2 /74 +D/75

I Tndvsir Mierapi o Lhimics

Modtiy B0 POV 1068
. me  Jsery

o ——

/*»,_.:.'.‘




 Mowrécaziv, Souelé Generale per
- Industra Minararia & (it

D244 D JFF

_ Shyss  Hgs &

. ; 7 0\.,_“ v R
g
Nt 2
e - . W

B T g
R YA DA -~2’§’§2¢§

fookd
aime . Fsem

s’




PIONTECATING 200125 benorale per

i 3

2.174: 0175

] f/m’yjf/’/i /‘///7!/’07/’/0’ 2 [ /ﬁ//;;/[i T Shgr

Lo g R
//ﬂ%/%@ E‘&Wﬂ §F 3
- 67‘7’ me  Isern

......._._,._\ .
M—»——J&:ﬁn




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



