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P A T E N T E

DE
I N V E N C I O N

por  TBOCEinniEnTO PARA. RECUPERAR MELAMINA",. a favor de la  
finna ita lia n a  MONTECATINI, SOCIEDAD GENERALE PER L'INDUSTRIA 
HINERARIA E CHIMICA, residente en MILANO (I ta l ia )  Largo Guido 
Donegani, 1-2*

M320RIA DESCRIPTIVA

Este invento se re fie re  a un procedimiento para re­
cuperar melamina, especialmente melamina obtenida por p ird - 

l i a i a  de urea bajo presión* En p a rticu la r, este  invento pro­
porciona un procedimiento in d u stria l simplificado para obte­
ner melamina con pureza superior a l  99%. a p a r t i r  de melami- 
na bruta obtenida por p in f lis ie  de la  urea bajo p re sa n  a temw 
peratura elevada.

Se sabe que cuando l a  melamina preparad* a  p a r t i r  de 
l a  urea, a  presida y temperatura elevadas, es d ilatada a l a  
presión normal, experimenta desgradacidn, conformación de
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varias ia^urezas^ verbigracia melama, mélema, melena e i s o -  
triazim a, que* coma- es sabido* sale pueden separarse dél 
producto p rincipal con muchísima d ificu ltad .

Bttpleando e l procedimiento del invento que aquí se 
expone, l a  descomposición de la  melamina se reduce en com­
paración con la  descomposición que generalmente se presenta 
en la  d ila tac ión  d irec ta  a  presión nom al. Ademas* loe pro­
ductos secundarios que se separan con d ificu ltan  del producto 
p rincipal, aquí se transforman contenióraaeamente en e l apa­
rato de dilatación en productos ^ c i l e s  de apartar*

Sé sabé que loa  productos secundarios derivados, 
de la  degradación de la  melamina se separan de e l la  con- 
d ificu itad . Sin embargo, también se sabe ahora que se lo s 
puede transformar en otros productos, io s  cuales pueden 
separarse más fácilmente por la  acción sobre e llo s  de 
soluciones acuosas de ¡álcalis o amoníaco, bago presión y 
a temperaturas superiores a lOO^C.

B . invento aqpi expuesto se basa en e l soxpren- 
dente descubrimiento de que la  transió anadón de dichos 
productos secundarios se lleva a cabo benta jo sámente en 
presencia de grandes concentraciones de anhídrido carbóni­
co (5 a  10% en peso de la  solución^ ademas de, o en adi­
ción con, amoníaco y agua, es decir, en presencia de carbo­
nato amónico o carbonato amónico.

l a  importancia de este descubrimiento resu lta  evi­
dente s i  se tiene en euenta e l ciclo implicado en la  
producción de la  melamina a p a r t i r  de la  urea.

l a  urea,, como se sabe, se transforma me melamina 
segdn la  reacción siguiente:

6 NĤ -CO-NHa — —  melamina + 6 NĤ  +- 3 OOg



de la  que resu lta  evidente que solamente é l  50% de la  urea 
se transforma en melamina, mientras que el 50% restan te  
ae convierte en amoníaco y anhídrido carbónico, en teo ría .

La mezcla gaseosa que se obtiene de la  reacción 
descrita  antes se b a ila  en l a  proporciones estequiométricae 
exactas, aptas para usar en la  s ín te s is  de la  urea, lo 
cual es una ventaja económica definida en la  producción 
c íc lica  de melamina.

En un proceso c íclico  en e l que lo s mencionados 
gases s e vuelven a usar en la  s ín te s is  de la  urea, e l pro­
cedimiento más sencillo  consiete en recuperarlos y absor­
berlos, después que se los ha separado de la  melamina, en 
la  misma solución de amoníaco o anhídrido carbónico qué se 
rec ic liza  a la  instalación de s ín te s is  de urea.

Para logar este , es necesario que los gases de 
amoníaco y anhídrido carbónico sean suministrados por la  
instalación de melamina a una presión de unas 5 atmósferas 
por lo menos a l f in a l de la  fase de temple,

EL temple de la  mezcla reacoional bajo presión se 
efectúa con soluciones saturadas de amoníaco y de anhídrido 
carbónico, para que la  degradación de la  melamina, que se 
descarga de lo s  reactores se reduzca en grado notable o 
aa evite po¡r completo y se obtenga directamente una solu­
ción acuosa de melamina en presencia de NH3* carbonato 
amónico y carbamato amónico, con la s  ventajas que antea se 
han seSalado*

Este inventa, es un procedimiento mejorado para 
recuperar melamina obtenida por la  p iró l is is  de la  urea 
bajo presión. El invento se caracteriza por él hecho de 
que la  mezcla ÍUndida qué procede del reactor, mezcla que
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contiene l e  meiamina, ae templa^ despea de d ila tac ión  a 
una presión superior a la  atmosférica, efectuándose e l 
temple con. una solución acuosa de reciclizacijdn (A )s a tu ^  
rada con amoníaca y anhídrido carbónico y con sus produc­

tos de reacción* ta le s  como carbonato amónico y carbonato 
amónico, y realizándose el. contacto a tanpeiaturs de 100 a 
20Q9C durante 10 a 60 minutos, l a  solución de meiamina 
obtenida después de dicho periodo de tiempo ae f i l t r a  y 
lo s productos insolubles sé separan, después de lo cual 
se en fria  l a  solución de meiamina para c r is ta l iz a r  esta , 
de preferencia a presión atmosférica, y l a  solución enfriada 
se centrifuga para separar lo s  c r is ta le s , que tienen gran 
contenido de meiamina pura, la s  aguas madres so someten 
a una corriente de vapor a baja  presión, para, separar e l  
anhídrido carbónico y e l amoniaco, a s i como sus productos 
de reacción, contenidos en dichas aguas madres. Los vapo­
res condenaados y enfriados se reciclizan  a la  fa se  da 
temple como solución (A).

Las impurezas, que primitivamente estaban presen­
te s  en l a  meiamina, permanecen d isueltas y/b suspendidas 
en la s  aguas madres.

La¡a condiciones de actuación preferidas son la s  
siguientes.

Presión de le  mezcle que sale  del reactora de 
60 a  100 atmósferas.

Presión de temple* de 5 a  95 atmósferas, y de pre­
ferencia de 10 a  35 atmósferas.

Temperatura de temple: de 120 a  170^0+
Tiempo de permanencia, en la s  condiciones antes 

mencionadas de presión y temperaturas de 20 a 50 minutos.
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Concentración de le  melamina en la  soluc j 
23%, y de preferencia de 8 a  1 % .

5 e

En esas condiciones ee pasible trensfoimar loe 
productos secundarios indeseables (que solo pueden sepáren­
se  de la  melamina con d ificu ltad) en o tros produotos que 
son solubles en lo s á lc a l is ,  ta le s  como la  amelina y la  
amelida.

lo s  gases de reacción que no pueden disolverse 
en la s  aguas madres, por e s ta r  estas ya saturadas de e llo s , 
se envían, por medio de una válvula au to i^ tica, a la  in s ta ­
lación de s ín te s is  de urea.

El procedimiento de este  invento a s íc ía  por lo 
tanto la  ventaja económica derivada de la  reu tilizac ión  
del amoniaco y del anhídrido carbónico, para la  s ín te s is  de 
la  urea, con la  ventaja de obtener melamina pura, con un 
t í tu lo  aqperior a l  99%, sin  recu rrir  a  op raciones d if íc i­
le s  de purificación.

Evidentemente, pueden introducirse en eate procer 
dimiento muchas variantes sin  sa lirse  de la  esfera  del 
invento, Así, por ejemplo, la  peticionaria ha observado 
que, s i  l a  solución de melamina procedente de la f a a e  de 
temple se tr a ta  en contracorriente con amoníaco gaseoso, 
en una etapa de extracción bajo condiciones de presión y 
temperatura semejantes a la s  del temple, de modo que se e l i ­
mine e l anhídrido carbónico disuelto y se produzca a s i una 
solucidn saturada que contenga solamente amoníaco (del 
2 a l  30%, y de preferencia del 5 a l 20% de amoníaco), pue! 
den obtenerse, despule de f il tra c ió n  y c ris ta lizac ión , c r is ­
ta le s  con gran contenido de melamina. En ese caso, la s  aguas 
madres saturadas con amoníaco pueden rec ic lizarse  como



ta le s , despula de au descargó de la  columna de ten p l^ íá ssr 
gasea de amoníaco y de anhídrido carbónico liberados en la  
zona de extracción pueden enviarse a l a  instalación de 
urea.

En una segunda modalidad de realización, la s  aguas 
madres que están saturadas de amoníaco pueden tra ta rse  
con anhídrido carbónico, por ejemplo haciendo burbujear 
en3Uas una corriente gaseosa de amoníaco y anhídrido 
carbónico procedentes de l a  zona de extracción y de la  
solución de temple. EL anhídrido carbónico p rec ip ita  
los productos secundarios hidrorilados que están presentes 
en la  solución amoniacal, porque disminuye l a  solubilidad 
da dichos productos, y f a c i l i ta  a s i la  separación deseos 
productos secundarios por f i l tra c ió n . Bato elimina la  
necesidad de descargar de la  solución de reciclización 
la  solución (A), lo que conducid a una perdida de produc­
to u tiliz a b le .

Otra variante del procedimiento comprende e l 
t r a ta r  la  solución de melamina, obtenida del temple, en 
contracorriente con vapor, para elim inar e l amoníaco y e l 
anhídrido carbónico que están presentes. Luego e l amoníaco 
y a i anhídrido carbónico pueden enfriarse y condensarse 
para obtener solución (A), que se ree id iza*

El tratamiento con vapor se efectúa de preferencia 
en una escala de presión de 1 a 6 atmósferas, ccn la  pro­
porción de 0,15 a 0,30 Kg de vapor, y de preferencia 0,15 
Eg, por Eg de solución procedente de la  etapa de temple.
En ese caso se obtiene una solución o una lechada de melami­
na que está  exenta de NĤ  y COg y que luego puede tra ta rse  
con una solución alcalina segdn procedimientos usados co­
rrientemente para p u rifica r la  melamina.



Cuando ae emplea un aparato de acezo inoxidable 
(18% de cromo, 11% de níquel y 3% de molibdeno) y ae 
insuflan en la  to rre  de temple pequeñas cantidades de 
dxiganó molecular, se obtiene otro aumento en e l grado 
de pureza de la  melamina.

Dos objetos y fines anteriores se realizan  emplean­
do cualquiera de lo s t r e s  esquemas de procedimiento que ee 
describen a continuación y que est¡án ilustrados en la s  
Figuras 1, 2 y 3, la s  cuales representan procesos c íclicos 
de operación continua.

Estos se presentan de la  manera siguiente:
Ciclo 1. (Este proceso c íc lico  está ilustrado en la  Fix. 1)*

Después gue la  melamina ha salido del recipiente 
de p iró l is is  de la  urea (no representado), se la  introduce 
en e l aparato de temple i  por e l tubo 2. La solución de 
melamina sale del aparato i  por e l tubo 5, se f i l t r a  en 6, 
pasa por la  válvula de flo tador 7 y luego es dilatada y 
enfriada en e l depósito c ris ta lizad o r 9 para que c r is ta lic e  
la  melamina.

La melamina se separa de la s  aguas madres en la  
centrifugadora 10 y los c r is ta le s  se separan en IL+ Las 
aguas madrea y la s  lavazas se envían por medio de la  bomba 
12 y e l conducto 13 a la  cabeza de una columna de d e s ti la ­
ción 14, en e l fondo de la  cual se insufla  vapor por 17.

El amoniaco y e l anhídrido c á r n ic o  ee desprendan 
en l a  cabeza de l a  columna 14* salen por e l conducto 18 y  
son absorbidos de nuevo en agua en el aparato 19. Por el 
tubo 23 se rec ic lla a  a la  columna de temple, por medio de 

la  bomba 20, una solución saturada de amoníaco y anhídrido 
carbónico.



&o^  M .  fondo de la  columna de destilación
ge una suspensión 15 constituida por amelina y amelida. 
F sta  suspensión puede tra ta rse  u lteriom ente para recuperar 
io s mencionados productos secundarlos*

5+ la  perdida de melamina en la  descarga de 3 ea
relativamente pequeSa, a causa de la  gran concentración de 
melamina en la  solución que sale  por 5 del aparato de tenta­
p ie  1 *

la s  condiciones de operación para lo s aparatos 14 
10* y 19 la s  siguientes*

la  presión es de 1  a 20 atmósferas:, de preferen­
cia del orden de 1  a 5 atmósferas, y la s  temperaturas son 

la s  correspondientes. Cabe observar que, aunque la  presión 
baja f a c i l i t a  la  aeeión extracto ra, l a  presión elevada 

15* permite obtener mayor temperatura de reflu jo  para la s  aguas
madres reciclizadas en 23. A consecuencia de esto , hay 
ahorro de vapor.
Ciclo 2. (Este proceso c íc lico  está  ilustrado en la  Fia. 2)

3¡n esta modalidad de realización, e l anhídrido 
20* carbónico se separa antes de la  c ris ta lizac ión , extrayéndo­

lo con amoníaco, l a  c ris ta lizac ió n  subsiguiente de l a  
melamina se efectúa en presencia de amoníaco solamente, 
con e l f in  de mantener en la  solución lo s productos secun­
darios hidroxilados.

2?. l a  solución de melamina que sale del aparato de
temple 201 se pasa por e l tubo 204 a la  cabeza de la  
columna de destilación 205, mantenida a la  misma presión 
a  a  presión in fe rio r  que la  de la  etapa de temple. Se 
insufla  amoníaco por 206 para elím iar e l anhídrido carbó-
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mico d isuelto . Be la  cabeza de la  columna se re t i r a ,  por 
e l tubo 216, una mezcla gaseosa constituida por amoniaco, 
anhídrido carbónico y vapor. Por e l fondo de la  columna 
se descarga una lechada de mala mina en agua y amoníaco, 
que luego se f i l t r a  en 207, se d ila ta  por la  vgyula 208 

y c r is ta liz a  por enfriamiento en e l aparato 209. Se cen­
trifuga l a  lechada en 210 y la s  aguas madres que contienen 
amoníaco se ponen de nuevo vago compresión, mediante la  
bomba 22 , y se envían por e l tubo 213 a l aparato absorción 
214, a f in  de eliminar e l NĤ , e l 00g y s i  vapor liberados 
por la  cabeza de la  columna de destilación 205.

A causa del 00g que está d isuelto , la s  oxiamino— 
triaz in as presentes en la s  aguas madres recuperadas de la  
centrifugadora precip itan  y son separadas por f iltra c ió n  
en 218..

Regulando apropiadamente la  presión y la  tempera­
tura en e l aparato 214 es posible obtener, en e l ihnda, 
una solución saturada de amoníaco y anhídrido carbónico 
en condiciones de extracción, la  cual, después de f il tra d a  
en 218, se rec ic liz a  en 219. de la  cabeza de l a  columna 
214 se saca amoníaco puro por 215, que luego se rec ic liza  
a la  columna de destilación 205.

Los aparatos 205 y 214 pueden hacerse actuar a 
temperatura, variable entre 100** y 200°C, y de preferencia 
entre 120° y 170°C. Las concentraciones del amoníaco 
a i e llo s  varían dá 2 a 30% y la s  concentraciones p referi­
das son de 5 a 20%.

La temperatura de operación se elige en correspon­
dencia con la  presión y e l porcentaje de amoníaco d isuelto . 
Ciclo 3. (Este proceso cíclico  está ilustrado en la  Fia. 3)
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temple 301 se d ila ta  en 305 y  es enviada a l a  columna de 
destilación 308, que recibe vapor por 309 y para separar e l 
amoníaco y a l anhídrido carbónico.

Una mezcla de amoniaco, anhídrido carbónico y
agua que se produce en l  a cabeza de la  columna de desti­
lación se hace pasar per e l  tubo 326 a l  aparato 327, para 
ser absorbida de nuevo con agua, y luego se devuelve a l 
aparato de temple. La lechada descargada del fondo de la  
columna en 310 se envía a un disoluto r  313, a l  que Be 
rec ic lizan , por 323, la s  aguas madres a lca linas, que con­
tienen NaOH, en una cantidad determinada para producir una 
solución de melamina saturada a 100°C.

La solución áLcalina de mejamina que sale  por 314 
se f i l t r a  en e l aparato 316, a l  ÍOO^C, y luego ae envía a  
un cris ta lizad o r 320. La melamina se separa de la s  aguas 
madres a lcalinas por centrifugación en 321. Las aguas 
madres se reciclizan  a l aparato di so luto r ,  después de un 

tratamiento apropiado de purificación y despula de reata* 
b lecér o completar e l N80H.

Los aparatos 308 y 327 pueden hacerse trab a ja r 
con una esdLa de presión entre 1 atmósfera y la  presión 
de temple; se p refie re  la  eeaSLa de presión de I  a 6 atmos­

fe ras .
El porcentaje de NaOH en la s  aguas madres re c ic li-  

zadaa en 323 varia  entre 0,1 y 0,4%. Por lo que atañe a 
lo s m ateriales u tiliz ab le s  para la  construcción de la  ins­
ta lación , la  mezcla constituida por agua, amoníaco, anhí­
drido carbónico y melamina es muy corrosiva, cunado ¡ésta' 
calentada a temperaturas superiores a 100°C y corroe rópi-
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damente loa aceros inoxidables que se usan de ordinario. 
Sin embargo, la  adición de pequeños porcentajes de ofigeno 
o de a ire  a la s  soluciones antes mencionadas es sufic ien te  
para impedir la  corrosión.

Los m ateriales mós caros, ta le s  como e l Ti, el Ta, 
e l Zr y e l Ag, resisten  muy bien este medio corrosivo, 
incluso en ausencia de Og*

Los ejampia que siguen son meramente i lu s t r a t i ­
vos y no Implican lim itación, pues la s  condiciones de tra ­
bajo pueden variarse dentro de lim ites  suficientemente 
amplios, como se ha manifestado artes. La composición, 
la  presión y l a  temperatura de la  mezcla de melamina, 
amoníaco y anhídrido carbónico que sale del reactor pueden 
variarse también.

En la s  descripciones que siguen se hace referen­
cia a lo s  diagramas de instalación de que ae ha tratado 
antes.
E J E M P L O  1.

Se hace referencia a la  Figura 1*
Una mezcla de NHy 00 g y melamina fundida, que 

procede por el tubo 2 de un reactor (no representado), 
a 38o°C y 100 atmósferas y que tiene la  composición s i -

(M, p . s . ) t  mt3 -  4%: co , .  28%; ..iM ü B . -  26%. 
se d ila ta  a 20 atmósferas en e l aparato 1 y luego se lava 
con una solución acuosa suministrada en 23, que contiene 
20% de amoníaco y 6% de COg en proporción de 8,0 K& de 
solución por 1 Kg dé melamina.

La solución de melamina recogida en e l fondo de 
la  columna 1  se calien ta  a 150^0 y se deja reposar durante 
30 minutos.



Ba estas condiciones, toda la  cantidad de amonia­
co y de anhídrido carbónico que acompañaban a la  melamina 
fundida se recupera y es decalcada de la  parte  in fe rio r  
de la  columna de destilación mediante un sistema 3-4 para 
la  r e l a c i ó n  automática de la  presión. La solución de 
melamina $ se f i l t r a  en 6, se d ila ta  por medio de la  vál­
vula 7 y se enfria en e l c ris ta lizado r 9.

De la  centrifugadora 10, se extrae melamina 11, de 
la s  ca rac te rís ticas  siguientes:

contenido de melamina: 99,1% en peso
insoluble en agua: 0,3% "
iso triaz in a : 0,é% ^
Las aguas madres 13, que contienen NĤ  y CÔ ,

se aportan a la  cabeza de la  columna de destilación 14, 
donde e l NĤ  y e l 002 se extraen insuflando vapor par 
17, a presión atmosférica y lOO^C, y luego se absorben 
o tra  vez en agua a 30<>C en al aparato 19, con lo que se 
obtiene una solución que tiene la  composición que antes se 
ha descrito para la s  aguas madres de la  melamina fundida.

La solución 23 se rec ic liz a  a l temple por medio 
de la  bomba 20 y un sistema automático 21-22 para la  
regulación del nivel*

H  contenido de melamina de determina en cada 
caso por titu lac ió n  potenciomátrica con HgSO ,̂ segdn 
Dochlemann (Angw. chaa. 66, 1956, n.29,6Ó6)* El porcen­
ta je  de iso triaz in a  se determina por adsorción ultravio­
le ta .
E J  E N B LL O 2*
Se hace referencia a la  Figura 2



m el amina* runnraí*, que ptvcene, a. jw -v  y j.w a^mcsier&s
del reactor (no representado) y que tiene lá  misma composi­
ción qne se ha expuesto en e l Ejemplo 1 , se d ila ta  a 15 a t ­
mósferas y se lava con una solución acuosa introducida por 
219, que contiene 0, 8% de NĤ  y 2,0% de 00g y está satur&- 
da con melamina a  25°C, en la  proporción de 7 Zg de solución 
por í  Zg de melamina fundida.

Da lechada de melamina se recoge en e l fondo de 
la  columna de templa 201, se ca lien ta  a I70°3 y se man­
tien e  en estas condiciones durante 20 minutos..

Asimismo, ae extrae de la  cabeza de la  columna, 
por la  válvula 230, la  mezcla, en 221, de NHg y 00g que 
acompasaba a la  melamina fundida . l a  solución de melamina 
204 se envía a la  columna de destilación 205, llena  de 
an illo s  Bashlg, y se la  mantiene en la s  mismas condicio­
nes de presión y temperatura que en e l aparato de temple.

B§r 206 se insufla  amoniaco en e l fondo de la  
columna de destilación, en proporción de 0,IZg por 1 Kg 
de solución*

La solución amoniacal de melamina que se recoge, 
exenta de anhídrido carbónico, en e l fondo de la  columna 
se f i l t r a  en 207, se d ila ta  en 208 y se en fria  en 209 
para c r is ta l iz a r  l a  melamina.

En condiciones de fabricación, la  melamina des­
cargada de la  centrifugadora 210 por 211 tiene  la s  carac­
te r ís t ic a s  siguíentest

contenido de melamina: 99,3% en peso
insoluble en agua: 
iso triaz in a st 0,5% *

t,



Cas aguas madrea amoniacales se reciclizan  
213 a la  to rre  de absorción 214$ por medio de la  bomba 212, 
a  15 atmósferas, para combinarlas químicamente con e l 
anhídrido carbónico procedente, por e l tubo 216, de la  
columna de destilación 215, mediante l a  reacción con e l  
amoníaco disuelto en la s  aguas madrea. Del fondo de la  
columna se obtiene una solución de amoníaco y anhídrido 
carbónico que contiene en suspensión la s  oxiaminotriazinas 
precipitadas de la s  aguas madres amoniacales por la  acción 
del 00 g.

La solnoijón saturada de amoníaco y anhídrido 
carbónico se f i l t r a  en 21$ para separar estos productos 
secundarios y luego se devuelve en 219 a l temple. EL 
amoníaco recogido en la  cabeza de la  columna 14 se envía 
de nuevo a la  columna de destilación  6 por medio de un 
soplador (no representado) que está  unido a l tubo 215.
E J E M P L O  3.
Se hace referencia a la  Figura 3.

La mezcla, en 302, de amoniaco, anhídrido carbó­
nico y melamina fundida que proviene del rec to r (no repre­
sentado) en la s  mismas condiciones y con la  misma compo­
sición que la  que se ha descrito en los Ejemplos anterio­
res, se d ila ta  a 30 atmósferas y se templa con una solu­
ción acuosa 332 de amoníaco y anhídrido carbónico, que 
contiene 2%  de BĤ  y  8% de COg, en proporción de 9 kC de 
solución por 1 Kg de melamina.

La lechada de melamina ee recoge en e l fondo de 
la  columna de temple 301, se calien ta  a 150^0 y se deja 
reposar durante 60 minutos.
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loe  gases que primitivamente vienen del reactor, 
junto con la  melamina fundida, se re tiran  de la  cabeza de 
la  columna por medio deí sistema automático 303-304 para 
regular l a  presión.

l a  solución de melamina ae d ila ta  a presión a t­
mosférica por medio de la  válvula 305 y se envía a una 
columna de destilación 308, por e l fondo de la  cual, en 
309, se insufla  vapor en una proporción de 0,25 kg por 
1 kg de lechada, a f in  de extraer e l amoniaco y e l anhí­
drido carbónico d isuelto .

Del fondo de la  columna 308 se obtiene una leoha- 
da exenta de NĤ  y de 00^, que se descarga por 312 a un 
aparato disoluto r  313 y se disuelve junto con aguas madres 
a lcalinas reciclizadas en 323, saturadas con melamina a 
25^0 y que contienen 0,3% de NaOH, hasta obtener una so­
lución saturada a 100°C que contiene alrededor de 5% de 
melamina.

La solución extraída en 314 se f i l t r a  en e l apa­
rato 316 a 100°C y se envía a un c ris ta lizad o r 330, donde 
se la  en fria  a 25°C+

La melamina separada por la  centrifugadora 321 
se extrae en 322 y ee lava con. 1,5 veoes au peso de agua.

En condiciones de fabricación, ios c r is ta le s  ob­
tenidos tienen la s  ca rac te rís ticas  siguientes: 

contenido de melamina. 99,0%
parte  insoluble en agua: 0,2%
iso triaz inaa : 0,7%
Las aguas madres, junto con la s  lavazas, introdu^ 

cidas en 324, purificadas y restablecidas a l 20% de con­
tenido de NaOH, se recio lizan  a l  aparato d isolu tor 313.
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La mezcla 326 de amoníaco, anhídrido carbónico, y  agua que 
procede de la  columna de destilación 308 se absorbe en 
agua en e l aparato 327* Se obtiene a s í una solución sa­
turada 332 de amoníaco y anhídrido carbónico, la  cual se 
rec ic llz a  a l a  columna de temple.
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E J E M P L O  A*
El aparato de temple es.de acero inoxidable y 

actúa en la s  condicicnes siguientes,í
presión 20 atmósferas
NĤ 20%
CÓ2 6%
meiamina 10%
temperatura 1500C
tiempo de remanencia 30 minutos

15+ na solución de meiamina ae descarga del aparato
de temple y se c r is ta liz a  por enfriamiento. Se obtiene 
a s i un producto c ris ta lino  que, despuáa de analizado, 
presenta un contenido de cenizas del 0,20 a l 0,3%, cons­
titu id o  por 80 a 90% de Fe^&y

ao. Según una modalidad a lte rna tiva  y preferida de
este  invento, se insufla en e l mismo aparato de temple, 
mantenido en la s  condiciones de reacción an terio res, 
oxígeno en la  proporción de 0,012:1 a 20 atmósferas por 
l i t r o  de solución, con lo que sé obtiene un producto c r ls -  

2?.. ta iln o , que contiene de 0,01 a 0,009% de cenizas+



y a  T A

Descrito el. invente, ee declaman nuevas y de propia 
invención. la s  siguientes reivindicaciones, con. prioridad 
italiana, ya 21*736/61. de fecha i  de Diciembre de l*96i+

1* Procedimiento Rara recuperetr melamina, obtenida 
por p iró l is is  de la  urea bajo p re sa n , caracterizado por e i 
hecho de que la  mezcla fundida, procedente baje presidan 
del reactor y que contiene melamina, se templa, después 
de haberla dilatado a una presión superior a la  atmosfé­
rica , con una solución acuosa de reciclización (A), satu­
rada de amoniaco y anhídrido carbónico y sus productos de 
reacción, y se deja en contacto a temperatura de 100 a  
200°C durante 10 a 60 minutos; la  solución de melamina * 
obtenida a l  cabo de este tiempo se f i l t r a ,  para separar lós 
productos insolubles, se c r is ta liz a  por enfriamiento a pre­
sión atmosférica y se centrifuga para separar lo s  c r is ta le s  
de melamina, de gran contenido; mientras que da la s  aguas 
madres de recuperan, con vapor de agua a baja presidn, 
e l anhídrido carbónico y e l amoníaco, a s i como sus produc­
tos de reacción, contenido en la s  mencionadas aguas madres; 
esos vapores se condensan, se enfrian y se reciclizan  a l 
temple como solución (A)*

2+ Procedimiento confome a lo definido en la  re i­
vindicación 1, caracterizado por e l hecho de que el temple 
de la  melamina fundida se efectúa a temperatura comprendida 
entre 120 y I70°C*
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3* Procedimiento conforme a lo  definido en la  reiv in­

dicación t  y/b 2, caracterizado por e l hecho de que la  mezcla 
sale del reactor a  una presión comprendida entre 60 y ICC 
atmósferas.

4. Procedimiento conforme a lo definido en la s  re i­
vindicaciones an teriores, caracterizado por e l hecho de que la  
mezcla reacciona! se d ila ta , antes del tratamiento con la  
solución A, hasta una presión comprendida entre 5 y 95 a t­
mósferas.

5. Procedimiento conforme a lo definido en la  reivin­
dicación 4, caracterizado por e l hecho de que e l temple de la  
melamina fundida se efectúa de preferencia a presión de 10
a  35 atmósferas.

6. Procedimiento conforma a lo  definido en la s  reinr- 
vindicaciones anteriores, caracterizado por e l hecho de que la  
solución de melamina se hace reposar en la  columna de tem­
ple durante un periódo de tiempo comprendido, de preferen­
c ia , en tre 20 y 50 minutos.

7. Procedimiento conforme a lo definido en una o mós 
de la s  reivindicaciones an teriores, caracterizado por el hecho 
de que l a  solución en la  to rre  de temple tiene una concen­
tración de 5 a 20% en peso de melamina.

8. Procedimiento conforme a lo  definido en la s  re iv in - 
daciones anteriores, caracterizado por el hecho de que la  
solución, tiene de preferencia una concentración de 8 a  15%
de melamina..

9. Procedimiento conforme a lo definido en la s  re iv in ­
dicaciones precedentes, caracterizado por e l hecho de que la  
mezcla fundida que viene del reactor a presión de unas 100 
atmósferas presenta la  siguiente composición en peeot

n  alrededor del 45%; COg ** alrededor del 27%; y melar- 
mina * alrededor del 27%
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ID* P ro cedimiento conforme a lo definido en l a  re i­
vindicación: 9 y caracterizado por e l hecho de que la  menciona^ 
da mezcla fundida se templa, después de dilatación a 20 atmós­
feras, con una solución acuosa que contiene alrededor de 
20% de NH3 y 6% de COg en peso, en una proporción de unos 
8 kg de solución por kg de melamina, y la  lechada obtenida 
se calienta a l$0°C y se deja reposar durante 30 minutos.

11. Procedimiento conforme a lo definido en la s  re i­
vindicaciones 1 a 4, caracterizado por el hecho de que la  
solución de melamina obtenida del temple de tr a ta ,  de pre­
ferencia, en la s  mismas condiciones de temperatura y de 
presión, con amoníaco, en una proporción de alrededor de 
0 ,1 kg de EHg por kg de solución, y la  melamina pura se  
c r is ta liz a  de la  solución amoniacal exenta de anhídrido 
carbónico.

12. Procedimiento conforme a lo  definido en la  re i­
vindicación 1 1 , caracterizado por é l hecho de que la  melamina 
pura se c r is ta liz a  de una solución amoniacal exenta de 
anhídrido carbónico con una concentración de 2 a 30% en 
peso de BHy

13. Procedimiento conforme a lo  definido en la  re i­
vindicación 12, caracterizado por e l hecho de que la  solución 
amoniacal, contiene de preferencia del 5 a l 20% de amoníaco.

14. Procedimiento conforme a lo definido en la s  re i­
vindicaciones 1 1  a 13, caracterizado por e l hecho de que la  
mezcla fundida que contiene melamina se templa de preferen­
cia , después de haberla dilatado a unas 15 atmósferas,
con una solución acuosa que contiene alrededor del 8% de 
BH3 y  2% de 00g en peso, saturada dé melamina a 2500, con 
proporciones de 7 kg de solución por kg de melamina fundida.
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2^299^ ^13^ Procedimiento eonfonre a lo definido m  la  rei^  
vindicación 14, caracterizado por e l hecho de que la  solucidn 
de melamina ee calien ta  a anos 170^0 y ae deja repoaar en 
l a  columna de temple durante unos 20 minutos.

16. Procedimiento conforme a  una de la s  relvindicac- 
ciones 11  a 15, caracterizado por e l hecho de que la s  aguas 
madres, de la s  que se separa la  melamina pura, se u tiliz an  
para adsorber los gases procedentes de la  columna de d es tila ­
ción con BH3, a f in  de obtener l a  solución de reciclización 
(A).

17. Procedimiento conforme a lo definido en la s  re i­
vindicaciones 1 a 4, caracterizado por el hecho de que l a  so­
lución de nelamina obtenida del temple se tra ta  con vapor 
a presiones comprendidas entre la  atmosférica y la  de 
temple, para extraer el amoníaco y el anhídrido carbónico, 
y lo s  vapores que contienen lo s  compuestos antes menciona­
dos se enfrian y condensan para obtener l a  solución (A), l a  
cual se rec ic liz a , mientras que la  lechada de melamina, 
exenta del amoníaco y del anhídrido carbónico, se pone en 
solucidn con la s  aguab madres a lcalinas de recicllzacidn, 
saturadas con melamina y que contienen alrededor del 0, 2%
en peso de NaOH, hasta obtener una solución saturada de

. 3

melamina a ÍOO-HO^C; la  melamina ae separa en estado puro 
por f il tra c ió n  en caliente, enfriamiento y centrifugación.

16 . Procedimiento conforme a lo definido en la  re i­
vindicación 17, caracterizado por e l hecho de que e l tra ta ­
miento con vapor ae efectúa de preferencia en una escala de 
presida de 1  a 6 atmósferas, con proporciones de 0,15 a 0,3 

kg de vapor por kg de solucidn procedente del temple.
19. Procedimiento conforme a lo definido en las
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reivindicaciones 17 y  13^ caracterizado por e l hecho de que la  
mezcla fundida que contiene l a  melamina ae templa, después 
de haberla dilatado a unas 30 atmósferas, con una solución 
acuosa que contiene un peso alrededor del 2% de amoniaco 
y del 8% de anhídrido carbónico, en una proporción de 
unos 9 kg de solución por kg de melamina.

20* Procedimiento conforme a lo definido en la s  re i­
vindicaciones 17 a 19, caracterizado por e l hecho de que la  

solnciÓh de melamina se calien ta  a unos 150^0 y se deja 
reposar en la  columna de temple durante unos 60 minutos.

21. Procedimiento confórme a lo definido en una de 
la s  reivindicaciones precedentes caracterizado por el hecho 
de que se insufla  oxigeno molecular en la  columna de temple.

22. Procedimiento para recuperar melamina.
Segdn se describe y reivindica en la  presente memoria 

que consta de veintiuna hojas, foliadas y e s c r ita s  a máquina 
por una sola de sus caras, y acompasadas de tre s  láminas de 
dibujos.

Madrid, a 30 de Noviembre de 1.962.
MONTECATINI, SOCIEPA GENERALE PER L'INDUSTRIA
MINBRARIA E OHDEECA.
P-*&<*.
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