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MEMORIA DESCRIPTIVA
que sze presenta para unir a lg solicitud
de
PATENTE DE INVENCION
formulada el 4 de Marzo de 1.964, con el n? 29;.200
en
EsPAala
por VEINTE afios
a nombre de SOCIETE DES PRODUITS AZOTES, sociedad andnima
francesa, establecida en 3, rue La Boétie, Paris, Prancie,

por:

L

“UN PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE MELAMINA POR PO-
LIMERTIZACION DE DICIANDIAMIDA“

En los procedimientos conocidos de febricacidn
de melamina por polimerizacidn de la diciandiamida, casi
siempre se ha recurrido a la presencia de amoniaco liqui
do o gaseoso para eviter en el curso de la reaccidén la

5 desaminacién de 12 melamina formada. La cantidad necesa-
ria de emonisco para obtener, segin la temperatura alcan
zada, la presién que desplace el equilibrio de la reac -
¢idn en favor de la melamina, es importante. En la préce-
tica, este hecho se traduce en complicaciones tecnoldgi-

10 cas en la instalacidn y un consumo importante de amonia-

-1 =



o'

[

" 10

15

20

25

30

co en relacién con la cantidad de melamina producida.

$i se hace abstraccidn de los procedimientos don-
de se utiliza el amoniaco en fase l{quida, y por 1lo tento
necesariamente en cantidad importante, pudiendo elcanzar un
peso igual al de la diciandiamida utilizada, como por ejem-
plo en la patente alemana nimero 943.354 del 29 de Julio de
1941, l1a patente ingless n? ;32.989 del 30 de Septiembre de
1952 o la patente francesa n® 1,084,489 del 30 de Septiem-
bre de 1953, y si no se consideran ﬁés que los procedimien-
tos donde se utiliza en fase gaseosa, como en la patente
alemans n® 752.869 del 30 de Enero de 1938 o la patente fran-
cesa n? 1.161.863 del 28 de Noviembre de 1956, que pertenecce
a la demandante, se observa que, en las mejores condiciones,
la cantidad de amoniaco utilizada sobrepasa siempre el 5%
del peso de la diciandiemide cargada en los aparatos de reac-
cidn. Ahora bien, es bien conocido que la recuperacién de
este amoniaco plantea graves problemas, debidos especialmen-
te & que las impurezas contenidas en la diciandiamida (espe-
cialmente el azufre) pasan en gran parte en fase gaseosa y
se acumulan en el amoniaco.

Partiendo de estos hechos conocidos, el presente
invento tiené como objetivo un.procedimiento de fabricacidn
de melamina por polimerizacién de la diciendiamida en un re-
cinto cerrado en presencia Qe amoniaco en estado gaseoso,
caracterizado, porque se llena el recinto de reaccidn con
la diciandiemida, densificads hasta un grado tal que el gra-
do de llenado del aparato sobrepase los 600 kg. de diciandia-
mida por m3 de volumen util, de forma.qﬁe la cantidad de
amoniaco necesaris para conservar una presidn de reaccidn su-

ficiente (por ejemplo superior a 50 kg/cmz), ée pueda redu-
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cir al 5% como miximo del peso de la diciandiamide utilizada,

De hecho, si se toman ademas las precauciones nece=-
sarias para Qvixar la licuacién del amoniaco, y particularmen-
te i se trabaja como se especifica en la patente francess,
precitada n? 1.161.863 de la demandante (es decir, especial-
mente, efectﬁando un calentamiento previo de la diciandiamida
s611ida hasta una temperatura comprendida entre 1009C y su pun-
to de fusién, de una forme todo lo uniforme posible, a fin de
que ningin punto del medio de reazccidn esté 2 una temperaturs
inferior a la temperatura de condensacidn del amoniaco a la
presidn de la operacién, y desarrollando el enfrismiento del
medio de reaccidn bajo presidn de amoniaco, 2l menos hasta que
su temperatura haya descendido hasta aproximademente 2502C), se
obgerve que la cantidad necesaria de amoniaco gaseoso pare Ob-
tener un rendimiento de melamina superior al 99,5% es siempre
netamente inferior al 5% del peso de la diciandiamida utiliza-
da,

En la reaslizacién del invento, se puede efectuar la
densificacidn de la diciéndiamida, a titulo indicativo, bien en
el curso del llenado del autoclave o del recinto de reaccidn,
por combresién por medio de wn gato hidréulico o neumdtico o
por la caida de un pesc martinete, bien previamente al llenado
por medios apropiados para sumentar la densidad aparente de
la diciandiemide, tales como una aglomeraciln en bolas, granu-
lados, torfas, etc.

Los ejemplos siguientes dados a titulo no limitativo,
iltstran diversos modos de aplicacidn del invenio y los resul-

tados que se desprenden de éste.

Ejemplo 1
En wn autoclave, gue tiene ung capacidad de 100 li-

tros, se introduce la diciandiamida pulverizsda, degg%ﬁgzgﬁiflg
P
fuertémente con ayuda de un empujador y de un gaiz. i o @e
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diciandiamida introducida llega a 80 kg.

Se precalienta entonces el conjunto hasta una tem—
peratura comprendida entre 100 .y 2002C.

En estas condiciones, una cantidad de 3 kg. de amo-
niaco gaseoso, 0 gea 3,%5% en peso de la diciandiamida utili-
zada, es suficiente parp obtener uma presién de 80 kg/om? el

fin de la reaceidn.

Ejemplo 2

En un autoclave, que tiene una capacided de 430
litros, se introduce diciandiamida precalentada a 1302C, ani-
mando al autoclave de un movimiento vibra torio intenso, hag-
ta el 1lenado de éste Wltimo. Se llega asi hesta wna densidad
aparente de 0,8 para el producto densificado, lo que represen-
ta un pesc de 345 kg de diciandiamide. Una cantidad de smonia-
co gaseomo del orden de 10 kgs., o sea, 2,9% en peso de la die
ciandismida, es suficiente para obtener una presidn de ;0 xg/
cm2 al fin de la reaccidn, y en consecuencia, un rendimiento

de melemina del orden de 99,8%.

Ejemplo 3

En el mismo autoclave que en el ejemplo 2, se in-
troduce la diciandiamida por cantidades pequefias del orden de
10 kg.y densificando cada vez con un peso que se deja caer
desde una altura de 1 m. aproximadamente sobre el producto.

Se obtiene asi, dgspués del llenado del autoclave,
un peso de diciandiamida introducida del orden de 300 kg. Se
necesitan entonces 11,5 kg. de amoniaco para asegurar une pre-

sién final de TO kg/em®, 1o que da wna relacién NH./dicisndia-
; 3

mida = 3,85%. 2 972 @@
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Conviene hacer notér que la diciandiaﬁ&
cada muy energicamente puede alcanzar une densidad aparente
superior a 1. En estas condiciones, la relacidn NH3/dician-
diamide puede tender aproximadamente al 2%.

La presente solicitud, que corresponde a le preseg:
tada en Francia el 5. de Marzo de 1.963 bajo el n® P.V., 926,870,

se acoge a los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto

sobre Propiedad Industrial.

NOTA

Los puntos de invencidén, propia y nueva, que se

Presentan para que sean objeto de la presente solicitpd de

Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los si=-
guientes: _ '

12, - Un procedimiento de fabricacién de melamina
por polimerizacidén de diciandiamide en wn recinto cerrado en
pregencia de amoniaco gaseoso, caracterizado porque se efec~
tue el llenado del recinto de reaccidén con diciandiamida den—
sificada a un grado tal que el grado de llenado de dicho re-
cinto sobrepasa 600 kilos de diciandiemida por metro cubico
de volumen 9Util, de forma que la cantidad de amoniaco nece-
saria para obtener una presidn reaccional suficiente pueda
ser reducids & 5% como méximo del peso de diciandiamide usa-
da.

22, - Un procedimiento de acuerdo con el punto 1,
caracterizado porque la densificacién de la diciandiamida se
efectua en el curso del llenado del recinto reaccional, por

compresidn mediante un gato hidrdulico o neumdtico, o por
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cedda de un peso.

3%, = Un procedimiento de acuerdo con ellpunto 1,
caracterizado porque la densificacidn de la diciendiamida
es efectuada previamente al llenado del recinto reaccional
por medios aproplados para zumentar la densidad aparénte de
la diciandiesmida tales como una aglomeracidén en bolas, grée
nulos o pastillas., '

48, = Un procedimiento de fabricacidn de melamina
por polimerizacién de diciandiemida. |

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria conste de seis hojas escritas & mie
guina por uné sola de sus caras,

uadrid, 22 ABR 1964

P, A
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