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PATENTE
DE
INVENCION '
por "UN PROCESO PARA LA PREPARACION DE ACIDO CIANURICO¥, a
fayor de la firma espafiola S.A. cRos; regidente en BARCELO-

NA, Paseo de Gracia 56.
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Ie presente invencidn se refisre a un nuevo procedi-
niento de fabricacidn de decido cianurico a partir de urea,

El deido ciandrico es materia prima para la fabrica-
cidn de derivados clorados como el dcido tricloroisocianirico,
gcido dicloroisociandrico y dicloroisoclanuratos alcalinos
utilizados como agentes de blanqueo eh detergentes, para
desinfeccidn y depuracidn de aguas o como agentes de clora-
cidn. El deido ciandrico pusde utilizarse tambidn en la Ffa~
bricacidn de pesticidas. derivados de la triazina o en la fa~
bricacidon de resinas retardantes de llama, ete,

Cuando la urea se callenta por encima de su punto de
fusidn se transforma en dcido ciantrico. EL deido ciandrico

asi formado suele contener como impurezas biuret, amelida,
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aneling y'malamina; produotos todos ellos resultantes de la
pirolisis de urea y cuyos porcentajes en el dcido cianirico
dependen del proceso seguido.

As{ (Patente USA 3.236.845 ds 22-FEB-1966) el dcido
clanirico se puede preparar por plrolisis de ursa en presehn-
cia de dcido ecilandrico en proporciones adecuadas para evitar
la formacidn de costras en las paredes del reactor que Gifi-
cultan la transmisidn del calor y la agitacidén de la masa de
reaccidn,

Otros procedimientos se basan en la transformacidn de
urea en un medio liquido inerte como aceite mineral o aceite
de parafina (Patente US4 3.172.886 de 9-MAR-1965) eliminando
posteriormente el disolvente por centrifugacidn de la masa
de reaccidn a una temperatura comprendida entre 100¢-1202C,
Por agitacidn del medio 1iguido se consigue una suspensidn
del doido ciandrico; sin embargo presenta la desventaja de
tener que centrifugar a temperatura elevada y por otra parte
al gquedar el producto impurificado con el aceite se hace he~
cesario una posterior purificacién del producto crudo,

También se utiliza como dispersante inerte (Patents
Britdnica 975.714 de 3-FEB-1962) nitrobenceno, que se separa
del producto final por filtracidn a temperatura ambiente. Se
ntiliza en este procedimiento un haluro dcido como cloruro
aménico o bromuro aménico en pequefias cantidades (cataliza-
dor) con objeto de aumentar el rendimiento en deido cianiri-
co. El producto brute aparte del nitrobenceno residmnal coh-
tiene el catalizador y cantidades apreciables de amelida lo
que hace necesario una adecuada purificacidn, seguido de una

nueva filtracidn. Por otra parte se tiene la complicacidn
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de trebajar con un dispersante aliamente tdxico y que forma

con el aire mezclas explosivas de limites moderados.

Una de las ventajas de nuestra invencidn consiste én
haber encontrado un proceso de Fabricacidn de deido cianirico
simplificado en el que se obtiene deido ciandrico de una pu-
reza superior al 98% que hace innecesaria una posterior pu~
rificacidn, con la consiguiente economfa del proceso.

Segin el proceso objeto de nuestrae invencidn, el dci-
do ciandrico se obtiene por transformacidn de la urea en pre-
sencia de naftaleno como dispersante inerte, liguido a la
temperatura de fusidn de la urea y que es estable a la tem~
peratura de trabajo. Bn dicho medio ol deido ciandrico for-
mado queda disperso producidéndose una buema transmisidn de
calor ¥y mantenidndose la dispersién facilmente mediante sim-

ple agitacidn.
Ta temperatura a la que se produce la transformacidn

: 0
de uvea en dcido ciandrico, estd comprendida entre 1402C y

215¢C.

De acuerdo con este nuevo procese el amoniaco produ-~
cido en la reaccidn puede desplaéérse mediante cloruro de
hidrdgeno seco con lo que se favorece la velocidad de reac—
cin, al mismo tiempo que se impide la formacidn de amelida,
amelina y melamina y muy especialmente de amelida.

EL naftaleno puede separarse del producto de reaccidn
por filtracidn de la masa de reaccidn a temperatura por enci-
ma del punto de fusidn del nafitaleno (80/ 2220), por extrac-
cidn del mismo con acetona, tetracloruro de carbono u otro
disolvente iddneo, Pero es mejor eliminar el naftaleno arrag-

trando con vapor el heteroazebtropo naftaleno-agua que tiene
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un punto de sbullicidn de 98,82C y una composicidn de 84% en
peso de agua y 16% en peso de naftaleno.

En el arrastre con vapor aparte de eliminar el nafia-
leno se completa la purificacidn del cianirico debide al clo~
ruro de hidrdgeno residual que gqueda en el reactor al iniciar-
se el arrastre, el cual favorece la hidrélisis de la amelida
gue haya podido formarse, Una vez ecliminado el nafialeno se
filtra la suspensidn acuosa del residuo que contiene el dcido
ciandirico y perte del clorurs amdnico formado en la reaceidn.
Se lava con agua y seca a 1002C obteniéndose un producto sé-
1ido blanco con un contenido en dcido cianudrico superior al
98%, El rendimiento es superior al 80% basado en la trans-
formacidn de la unrea. '

Los giguientes ejemplos ilustran mejor la aplicacidn
del proceso objeto de esta invencidn.

Ejemplo 1.

En un reactor de 2 litros provisto de agitacidon, ter-

mémetro, sntrada de cloruro de hidrdgeno seco y condensador
mantenido a 902C-1002C para evitar solidificaciones de nafta-
leno en el mismo, se introducen 500 gramos de naffaleno y

200 gramos de urea. Se calienta progresivamente la masa de
reaccidn, mediante una manta eldctrica entre 140°C y 170°C
durante 1 hora y finalmente se subse la temperatura a 2002C

y se mantiene entrs 2002C y 210°C durante 2 horas. Durante
todo el proceso se pasa uha corriente de cloruro de hidrdge~
no seco para favorecer el desprendimiento de amoniaco, Al
fina; de dicho tiempo se para el paso de cloruro de hidrdgeno
seco, S6 enfria el contenido del reactor y extrae el naftele-

no con acetona. Se filtra y lava la torta con agua para eli~-
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minar el cloruro amdnico formado y finalmente el producto

s61lido blahCo~se~secéfigloOQC; Peso geco'121@9'grémos con
un contenido on deido -cianirico del 98,9%. -Rendimiento

84,06% calculado a partir de la urea.

Ejemplo 2.

;Eh_un matraz de 2 litros provisto de agitacidn, ter-
mémetro, entrada de .clorure de;hidrSQqno'sego; entrada de
vapor y condensador mantenido a 9020-10020, se introducen
500 gramos de naftaleno y 250 gramos de urea, Se calienta
progresivemente la masa de reaccién, mediante una manta
elécﬁrica entire 1402~17020 durante 3Q‘minutqs_y posferior-
mente. se sube la temperatura a_ZQOQG'y se.mantiene entre
2002-2102C durante 3 horas 30 miputos,- Durante todo el
proceso se pasa una corriente de ‘cloruro de hidrdgeno seco
para favorecer el desprendimiento de amonfaco, Terminada
la reaccidn se cierra el paso de cloruro de hidrdgeno seco
v se deja enfriar la masa de reaccidn a 13020 momento on el
que se inieia el arrastre de vapor para eliminar el nafte~
leno. Una vez que se han pasado 4,5 kg, de vapoxr se clerra
el paso del mismo, .se enfria el residuo a temperatura am-
biente y se filtra la suspensidn acuosa del deido cianirico
que contiene disuelbo parte del cloruro aménico formado.

Se seca a 1002(. Peso seco.= 153,8 gr. Contenido en dcido
clanirico del producto seco 99,05%. Rendimiento basado en
la urea de partida 84,9Tk.

Por enfriamiento del he%qroazeétropo se separa ol
naftaleno sélido que se,requperarpor'fiitraeidn‘y se seca
a 4020, Peso seco 476,2 gramos. Rendimiento de recupera-

ci5n del naftaleno 95,24%.
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EL consumo de cloruro de hidrdgeno seco a 10 largo
de la operacidn fue de 131,8 gramos ez decir 86;7% del tedbri-
co para reaccionar.con el amoniaco desprendido en la reac-
cidn.

El balance de nitrdgenc a lo laréo de la operacidn

fue como siguet

Mitrdgeno puesto (250 gr. de urea). . . . . . = 116;67 ar.,
Nitréggno ‘transformado ’
En 15338 gr, de dcido ciandrico del 99,05% ., = 49;57 gr,
BEn 156,8 gr. de cloruro aménico recogido

en'el TEACEOT v ¢ v v v e e e e v v e e = 41;0& gx,
En 36,2 gr. de cloruro aménico recogido

en el Beortbber” v v v o b b e e s e e e . = 9;48 gr.
En 7,8 gr. de amoniaco recogido en el

TEoTUbDELY . .le v b v e e e e e e e e e = 6;42.gp.

total 106,54 gr.
Rendimiento en nitrdgeno = 9L,31%

» -

REIVINDICACIONES

Descrito el objeto de la presente invencidn, se dom-
claran nuevas y de propia invencidn las siguientes reivindi-
caciones:

1.~ Un proceso para la preparacidn de dcido cianiri-
co & ﬁartir de urea, caracterizado porque se emplea naftale-
no fundido como medio dispersante para llevar a cabo la reacw
cién.

2,- Un proceso de acuerdo con la reivindicacidn 1 que

se caracheriza porque la temperaturs de reaceidn estd com=
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poendida entre 1409C y 2159C,

3.,- Un proceso de acuerdo con las reivindicaciones
precedentes caracterizado porgue el calentamiento se hace
en dos etapas: en la primera etapa la temperatura estd com-
prendida entre 140°C y 200°C y preferentemente entre 1402C
y 1702C, En le segunda etapa la temperatura estd compren=-
dida entre 17020 y 2152C y preferentemsnte entre 200°C y
2102¢,

4,~ Un proceso de acuerdo con las reivindicaciones
precedentes caracterizado porgue el tiempo gue dura la pri-
mera etapa de calentamiento, descrita en la reivindicacidn
3; estd comprendida entre 15 y 120 minutos y preferentemen—
te entre 20 y 60 minutos y el tiempo que dura la segunda

etapa-de calentamiento, descrita en la referida reivindica-

_eibn tercera, estd comprendido entre 1 y 6 horas y preferen-

temente entre 2 y 4 horas.

5,~ Un proceso de acuerdo con las reivindicaciones

1 a 4 caracterizado porque para aumentar la velocldad de

- reaccidn, se hace pasar una corriente de cloruro de hidrd~

" geno seco que desplaza ol equilibrio hacia la formacidn de

" amonfaco.

6.~ Un proceso de acuerdo con las reivindicaciones
precedentes caracterizado porque se emplea el cloruro de hi-
drdgeno seco en cantidades sustanciales que pusden variar
entre 206 v 100% en peso referido a peso de urea y preferen=-
temente entre 30% y 6% en peso de clorurc de hidrdgeno re-
Terido a peso de urea,

7.~ Un proceso de acuerdo con las reivindicaciones
precedentes caracterizado porque el amoniaco desprendido en

la produccidn de dcido ciandrico s¢ recupera poxr una parte

AN



cowo cloruro aménico en solucidn acuosa y por otra parte co-
mo solucidn acuosa amoniacal.
8.~ Un proceso de acuerdo con las reivindicaciones
precedentes caracterizado porque la recuperacidn del nafta-
5, leno empleado como medio dispersante se hace mediante desti-
laeidn heteroazeotrdpica con agua, con la qué forma una mez-
cla de punto de ebullicidn constante de 98,82C.
9.~ Un proceso de acuerdo con las reivindicaciones
anteriores, caracterizado porgue los restos de naftaleno
10. empleado como dispersante, que impregnan la masa final de
dcido ciamirico se eliminan por arrastre en corriente de
vapor de cuyo cohdensado se recupera el naftaleno,
10.~ Un proceso de acuerdo con las reivindicaciones
1l g 7 caracterizado porque el naftaleno empleado como medio
15. dispersante se elimina por extraccidn con disolventes'como
netanol, etanol, propanol, tetracloruro de carbono, 1,2~dim
cloroetano, acetona, beneceno, tolueno, xileno y hexano.
I1l.~ Un proceso para la preparacidn de dcido ciandri-
co, |
20. Segin se describe y reivindica en la presente memoria
descriptiva que consta de ocho hojas foliadas y escritas a
mdquina por una sola de sus caras,

Madrid, a 5 AGU.1972

D. a. $AlME ISERN

irmado: JOSE F. NIETO

&

nt,



	Bibliographic data
	Description
	Claims



