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La presente invencién se relaciona con la
purificacién de melamina. Més particularmente, el
Pregente descu’brimieﬁto se refiere a una mejora en
la purificacién de melamina, que implica el uso de

5o Peduefias pero eficaces cantidades de perdxido de
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hidrdgeno,

De acuerdo con la presente invencidn, se
establece una soluoién acuosa de melamina cruda del
2 al 15% con una temperatura del orden de 80 a 1609@553
y conteniendo una centidad pequefia pero eficaz de ﬁé§£.
y suficiente £leali para proporcionar un pH en la so-
lucidn del orden de 9 a 12 aproximadamente. La resul-
tante solucidn se filtra para separar s6lidoé y se
oristaliza a una temperatura del orden de 20 a 402C
bajo vacio, recuperdndose coristales de melamina réla7:~.
tivamente puros. i

De acuerdo con otra versién de esta invencién,
ge ha observado qﬁe la recuperacién de melamina puede
facilitarse mds ain si se ajusta la solucidn de melamina
crude @ una baja concentracién del 2 al 9% aproximada-
mente y si se establece una reducida temperatura del
orden de 90 a 115¢C aproximadamente, y se ajusta el pH
a un nivel de 11,0 a 12,0 aproximadamente, Esta baja 7
concentracidn de melamina puede conseguirse convenien-
temente recirculando el filtrado (licor madre) de la
operacién de cristalizecidn a la solucién de melamina
oruda, y particularmente una solucidén que tenga una
concentracifén de melamina del 10 al 154 aproximadamente
Generalmente, las soluciones de melamine cruda tlenen
entes de diche dilucidn una temperatura del orden de
120 a 1692¢ aproximademente,

El arte quimico ha conoecido durante muchos
afios el efecto beneficioso que tienen los dlealis, tal
como hidréxido sédico, hidréxido cédleico, hidréxido

potédsico o similares, en la purificacidén de melamina
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oeruda. Elper y colaboradores, patente estadounidense
némero 2,863,869, lo atestiguan. Sin embargo, la pre
gente invenocidn constituye una sustancial mejora so-
bre tal téenica.

De acuerdo con una versién variante de la
presente invencidn, la solucidn acuosa de melamina
oruda del 2 al 15%, con una temperatura del orden de
80 a 1602C, se decolora primersmente con carbono (Dar
¢0) y se filtra a través de una capa de auxiliar Fil-
trante (por ejemplo- tierra de diatomeas Hyflo) antes
de afiadir el dloali y el perbxido de hidrdgeno, Cuan-
do la melamina ha de dilulrse con licor madre recir= -
culado, es preferible llevar & cabo las operaciones
de decoloracibén y filtracidn antes de dicha dilucién.

Le ooncentracidén de perdxido de hidrdgeno
puede variar considerablemente generalmente haste el
2 § el 3 aproximedemente, y preferiblemente inferior
gl 0,2k,

- La presente invenoidn se comprenderd mejor
con los siguientes ejemplos:
» EJEMELO 1

Se disuelven 45 gfamos de cristales de me-
lamina cruda (aproximademente un 10% de 03 color
jarabe 150 aproximadamente) en 1000 ml de agua a 95-
10020, Se afiade suficilente hidrédxido sddico para ha-
cer la solucidn 0;0016% normal en NaOH (pH 11 aproxi
madamente) y suficiente perdxido de hidrdégeno para
hacer su concentracidn del 0,01% en peso en la solu=
oién. AL cabo de unos 2,5 minutos a 95-1002C, se fil

tra la solucién caliente y se enfria a 259C. Los re-



sultantes cristales son filtrados, lavados y §eeados.

Estos cristales purificados dieron un ensayo de color

jarabe de 16,
| EJEMPLO 2 St

5, Se suspenden 68,04 kg. de cristales de mela:
mina oruda (ensayo de color Jjarabe 150 aproximadamente)
con 612,300 kg. de agua. Se aflade suficiente NaOH para
hacer la suspensidén aproximademente O, 00167 N (aproxi-!
madamente un pH de 11) y suficlente Hy0, para poner su

10, concentracién en el 0,009% aproximedemente en pesc. Se
llena inlolaslmente un cristalizador con 816,500 kg. ‘Ge
agua conteniendo 55 gramos de NaOH (0,0017 N). La ali~-
mentacidn se pasa a través de un cambiador de calor
pare poner su'temperatura en 1452C aproximadamente. A

15. esta temperatura, se filfra, se mezcla con un peso
igual de lfquido claro recirculado desde el rebosa-
niento del cristalizador y se lleva esta mezcla al
cristalizador, due se mantiene a 3520, Los cristales
purificados separados después de la cristalizacién

20, dan ensayos de color jarabe del orden de 22-25,

La adicidn de perdxido de hidrdgeno da unos
resultedos tan buenos como los obtenidos con unas 50
veces apro ximadamente de cdustico en ausencia de pe~
réxido de hidrdgeno.

25, ' Una prueba similar al Ejemplo 2, pero em-
pleando aproximademente 10 veces mds de Hy0,, da un
producto purificado que proporciona unos colores de
jarabe inferiores, del orden de 15 a 17.

BJENFLO 3 _

30, Se destila de NH3 ¥ 0, por ebullicién una
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suspensidén de melamine cruda Preparada a paﬁtir de
urea (aproximademente 1% de urea, 0,3 de €0,y 1,0%
de NHj y 400 ppm de HCN). Los eristales de melamina
en la suspensidn dan un ensayo de color de 160 apro-
ximademente. Parte de los cristales de melamina (apro.
ximadamente la mitad), son separados para dejar una
suspensifn cruda que contiene aproximadamente un 4%
de melamina, Se emplean aproximsdemente 1,000 gramos
de suspensidn para estos ensayos. EL pH de esta sus-
pensidn destilada es de 10 aproximadamente, La sus—
pensidn se calienta entre 90 y 1009C para disolver
los cristales de melamina, Se afiade carbono decolo-
rante Darco S-51 (12 gramos por 1.000 gremos de me—-
lamina)y se mantiene caliente la suspensién carbono
ga durante unos 5 minutos y se filira mientras se
encuentra callente a través de una capa de auxiliar
filtrante (tlerra de diatomeas Hyflo).

En una segunda operacién, la solucidn oa-
liente tratada con carbono se trata con NaOH (apro-
ximademente 1,5 gramos por 1,000 gremos de solucidn)
y perdxido de hidrdgeno (aproximedsmente un gramo por
1,000 gremos de solucién), La solucidn tratada se man
tiene durante unos 5 minutos, se filtra, se enfria a
2540 aproximadahente y los resultentes cristales son
filtrados, lavados y ensayados para la determinacién
del color jarabe. Se obtuvieron valores cromdticos
del orden de 12 a 13, E1 pH del licor madre filirado
de los cristales es de 11,6 aproximademente.

Unas pruebas similares, pero sin el uso de

perdxido de hidrdgeno, dan melamina con superiores
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valores cromfticos.

BJEMPLO 4

Se trata a 14080 con Darco S-51 una solucidn

acuosa de melamina ocruda al 10%, preparada a partir de
urea y conteniendo cantidades menores de amonfaco, €O,
y urea, asf como cantidades peduefifsimas de otras im;
purezas, y se filtra a una presidén de unas 3 atmésfe~
ras a través de une capa de auxilisr filitrante (tierra
de diatomeas Hyflo). Se usa 0,454 kg, de Darco por
45,36 kg. de melamina, Luego se diluye el filtrado odn
licor madre del cristalizador recireculado (véase méds
ebajo) a una concentracidn del 4% de melamina, tenien-
do el resuliente filtrado una temperatura de 1052C, e
proporciona suficiente cdustico en el filtrado asf di-
lufdo para establecer un pH de 11,5 aproximademente.
Asimismo, go afilade peréxido de hidrdgeno para estable-
cer una concentracidn en la solucidn acuosa total de
melamine del 0,09% aproximademente. Lia solucidén asf
tratada es filtrada y el resultante filtrado se enfria
a 302C y se somete a crigtalizacién bajo vacfo. Lioa
cristeles de melamina recuperados, cuando se formulan
en un jarabe de formeldehido y melamina, tienen un
color APHA (patrén de la American Public Health Asso-
oiation) del 23. EL licor madre del oristalizador se
recireula y utiliza (como se indica anteriormente)
para diluir el filtrado de la operacidn de filtracién
a 14080 y producir una solucidn acuosa Que contiene
aproximademente un 4% de melamina y tiene una tempe-
ratura de 1052C,

EJEMELO 5
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Se repite el ejemplo 1 en todos los asp;étos
esenciales, con la.excepcién de Que no se recircula
ningdn licor madre como diluente, sino que se enfria
a la temperatura ambiente el filtrado acuoso de mela-
mina al 10%, que tiene una temperatura de 140%C, y se
separan algunos de Los sblidos de melamina de 1a resgl-
tante suspensién, quedando una suspensidn acuosa de me-
lapmina al 4%, Esta suspensién es calentada luego &
1052C y tratada con 4lecali y perédxido de hidrégeno,
seguido de cristaliéacién, oomo en el Ejemplo 1. El
color de ia melaming ﬁroducida cuando se formula en
un jarabe de formaldehido y melamina, es de 22 AFHA,

Evidentemente, el presente descubrimiento
abarca numerosas modificaciones dentro de la técnica
del arte. Por consigulente, aunque la presente inven=-
cién ha sido desorita detalladamente con relacidn &
especificas versiones de la misma, no se pretende due
estos detalles sean considerados como limitaciones del
4mbito de la invencidn, salvo en 1a medida en Que apa-
recen en las adjuntas relivindicaciones,

Aunque se ha mostrado adui que el Haéa es
muy eficaz, se consideran igualmente otros aditivos
dque proporcionen un ambiente oxidante, en lugar o adg-
nds del Ho0yy por ejemplo ox{geno, aire y similares,

Entre otras ventajas del procedimlento de
la presente invencidn, estd el hecho de Que la reduc-
oién de céustico reduce la hidrdlisis y correspondien
tes pérdidas de produccidn de melamina, Ia hidrélisis
tiene por resultado la formacidén de melina y sus com~

puestos relacionados, que han de contaminar en la
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operacién de oristalizacién &l cristal de melamina,
reduciendo asf su pureza y adecuacién para su empleo
en aflicaciones seleccionadas.

 NOoTA |

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento aef como la manera de realizarlo en la préo=
tica, debe hacérse constar ques las disp&siciones anw
teriormente indicadas son susceptibles e modifica-
cliones de detalle en cuanto no alteren su prinecipio
fundemental, Tambfén se hace constar que el invento
ge refiere a dos solicitudes de patentes presentadas’
en Norteamérica, con fecha ambas de 8 de septiembre’
de 1964, mimeros: 395,023 y 395o077, acogiéndose, por
lo tanto, a los beneficlios que conceden los Convenios
Internacionales en vigor y siendo 1o due consitituye
la esencia del referido invento y por lo que se'soli~
cita Patente de Invencién por 20 afios en Espafia: "ME-
T0DO DE PURIFICACION DE MELAMINAY; caracterizéndose
por Lo eglguiente: . .

12.- Método de purificacién de melamina,
caracterizado pordue comprende el establecimiento de
una solucidn acuosa de melamina cruda del 2 al 15%,
con una temperatura del orden de 80 a 1602C y conte-
niendo una cantidad peduefia bero eficaz de H202 ¥ su~-
ficiente dloali para proporcionar un pPH en la solueién
del orden de 9 a 12 aproximadamente, la filtracidn de

la golucidén caliente para separar sblidos y la cris-
talizacidn de la resultante solucién filtrada e una

temperatura del orden de 20 a 402C bajo vacfo, y la

reouperacidn de cristales de melamina relativamente
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28,- Método, segin la reivindicaciénile, ca-

racterizado porque se decolora primeramente una solu~
cién acuosa de melamina cruda del 13 al 15%, que tiene
una temperatura del orden de 80 a 1602C, con carbono.
y se filtra antes de la adicidn de sza y el dlecali. |

3%,~ Método, segin la reivindicacién 1%, cg
recterizado pordue el élcall es NaOH,.

48,~ Método, segin la reivindicacién 18, ca-
racterizado pordue se diluys una solucidn acuosa de
melamina oruda que contiene del 10 al 15% aproximada~
mente de melamina y tiene una temperatura del orden
de 120 a 1609C aproximadamente, & una concentracidn
de melamina del 2 al 9% aproximadamente y se reduce
le temperatura a un nivel del orden de 90 a 1152C
aproximadamente, mediante elempleo de licor madfe de
recireculacidn reouperado de la operacién de cristali-
zacién de la reivindicacién 12,

58, Método, segin la reivindicacién 1%, ca~-
racterizado pordue la ofncentracién de Hp0, es inferior

al 3 en peso aproximadbmente.

68,~ "Método de purificacifn de melamina';
$8l y como queda sustanciglments di erito en la pre-
sente memoria, )ff

queve hojas escritas
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