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Esta invención se refiere a un procedimiento de 

preparación de ácido cianúrico haciendo reaccionar a tempe­

ratura elevada urea y/o biuret disueltos en un disolvente,' 

en una zona de reacción, e introduciendo en dicha zona de 

reacción un gas de arrastre.

En un procedimiento conocido, el disolvente usado 

es N-ciclohexilpirrolidona y el gas de arrastre es nitróge­

no o dióxido de carbono. En tal procedimiento debe recupe­

rarse amoniaco de una mezcla gaseosa que está muy diluida 

con un gas inerte, lo que constituye una operación costosa. 

Por ejemplo, el amoniaco puede ser lavado partiendo de la 

mezcla gaseosa por medio de agua, pero entonces se obtendrá 

una solución de amoniaco diluida que hará necesario su con­

centración para la mayoría de los usos. También es posible 

'enfriar fuertemente el gas de purga del reactor haciendo 

asi que condensé el amoniaco. Esto también es caro ya que, 

a la presión normal, el amoniaco no llega a licuarse hasta 

una temperatura inferior a-BORO. Aun cuando la temperatura 

de condensación puede elevarse aumentando la presión, ésto 

hará necesario el uso de grandes cantidades de energía para 

efectuar la compresión.

Así pues ninguna de estas posibilidades para la 

recuperación del amoniaco a partir de la mezcla con el gas 

de purga, fuertemente diluido con gas inerte, es satisfacto 

ria.

Sin embargo si se omite el tratamiento de arras­

tre, se obtendrá un producto de mala calidad que está fuer 

temente contaminado con los subproductos amelida y amelina 

(denominados más adelante en la Memoria producto aminado). 

Es de gran importancia un contenido bajo de producto amina-
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do en el ácido cianúrico obtenido y., en general, un contení 

do de producto aminado mayor del 1 por ciento en peso es cp 

mercialmente inadmisible. Es práctica común purificar el 

ácido cianúrico crudo con un contenido de producto aminado 

superior al 1% en peso tratándole con una solución acuosa 

fuertemente ácida. Sin embargo, tal etapa de hidrólisis es 

¡costosa.

La invención proporciona un procedimiento *de pre 

¡paración de ácido cianúrico en el que se disminuyen las di­

ficultades anteriores.

La invención proporciona un procedimiento de pre­

paración de ácido cianúrico haciendo reaccionar a temperatu 

ra elevada urea y/o biuret disueltos en un disolvente e in­

troduciendo en dicha zona de reacción un gas de arrastre 

que es el vapor de una sustancia vaporizable que tiene un 

punto de ebullición comprendido entre el del amoniaco y la 

¡temperatura de reacción a la presión de reacción.

En el procedimiento según la invención el amonia­

co obtenido como subproducto, escapa del reactor en forma 

de una mezcla gaseosa junto con el vapor de la sustancia val 

porizable y algo de vapor del disolvente usado para la urea 

y el biuret. Una gran ventaja de este procedimiento es que 

el amoniaco puede recuperarse de esta mezcla de un modo sen 

cilio y barato. A este fin se enfria la mezcla gaseosa, 

por ejemplo a una temperatura inferior al punto de ebulli­

ción de la sustancia vaporizable a la presión dominante, de 

modo que el vapor de arrastre se condensa junto con el vapo 

del disolvente. El único componente que permanece en esta­

do gaseoso es el amoniaco, que puede ser descargado y reco­

gido en estado duro. La sustancia vaporizable y el disol-
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vente pueden hacerse condensar también partiendo de la mez­

cla del gas de purga por compresión o mediante una combina­

ción de disminución de la temperatura y elevación de la pro 

sión. Sin que exista un alto costo de compresión, el calor 

de condensación se libera a un nivel de temperatura relati­

vamente alto y asi puede ser utilizado tanto dentro como fu< 

ra del proceso.

Para evitar pérdidas innecesarias de energía, se 

prefiere que la sustancia vaporizable usada según la inven­

ción tenga el calor de evaporación/condensación mínimo posi 

ble. El punto de ebullición de dicha sustancia vaporizable 

a la presión de reacción debe ser inferior a la temperatu­

ra de reacción para asegurar un efecto de arrastre óptimo. 

El punto de ebullición cae preferiblemente 303 o más por de 

bajo de la temperatura de reacción. Si el punto de ebulli­

ción de dicha sustancia vaporizable es próximo a la Tempera 

tura de reacción, la fase liquida en el reactor puede con­

tener una cantidad considerable de agente de arrastre, lo 

que puede ocasionar complicaciones cuando el producto de 

reacción es tratado posteriormente. En particular, el pun­

to de ebullición es preferiblemente inferior a 1803C y el 

punto de ebullición es preferiblemente superior a 252c, ya 

que de otro modo habrá de usarse en la condensación un dis­

positivo de enfriamiento. Puede obtenerse una economía de 

calor particularmente buena si se hace uso de una sustancia 

vaporizable con un punto de ebullición comprendido entre 

80 y 1602C.

La sustancia vaporizable debe tener una estabili­

dad térmica suficiente.

Las sustancias vaporizables adecuadas para usar

Hoja nAm.é 05086
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en el procedimiento según la invención son hidrocarburos 

de C^-C^g, preferiblemente de Cg-Cg, alifáticos, aromáti­

cos o alifatico-aromáticos mixtos, hidrocarburos halogena- 

dos de C^-C^Q, preferiblemente de C^-Cg, mono- o poli-éte 

[res, fenoles, amidas sustituidas con alcohilo y aminas ter 

ciarías. Son ejemplos particulares hexano, heptano, isooc 

taño, ciclopentano, ciclohexano, metil-ciclohexano, bence­

no, tolueno, los xilenos, tetralina, tetraclorometano, ¡*ri 

cloroeteno, clorobenceno, éter diisoamillco, dioxano, el 

10 [ éter dimetilico de glicol ("dimetilceUosolve"), el éter di

metílico del dietilenglicol ("diglime"), fenol, los creso 

les, N,N-dimetil-formamida, N,N-dimetil-acetamida, N,N,N,N^ 

-tetrametil-urea y N,N-dimetil-anilína, o una mezcla de dos 

o más de tales sustancias

15 [ También es posible introducir en el reactor la

sustancia de arrastre auxiliar en forma de un liquido, don 

de se evaporará y efectuará el proceso de arrastre. Prefe­

riblemente, dicha sustancia vaporizable se introduce en el 

reactor en fase vapor.

20 ] También es posible recircular al reactor parte

del gas de purga que escapa del reactor y usarle, por si 

mismo o en combinación con vapor de dicha sustancia vapori­

zable, como gas de arrastre. El resto del gas de purga es 

descargado. El gas de purga contendrá entonces relativa- 

25 ] mente menos vapor de la sustancia vaporizable y del disol

vente respecto al amoniaco, por lo que el amoniaco puede 

ser recuperado a un coste inferior, tendrá que condensar 

se menos vapor y menos disolvente, lo que lleva consigo 

un ahorro considerable del coste de recuperación de la sus 

30 ] tancia vaporizable y el disolvente. Además el contenido dt
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calor de la parte recirculada del gas dé purga de reactor 

se usa de nuevo.

Otra ventaja de recircular parte del gas de pur-' 

ga procedente del reactor es que puede obtenerse una carga 

de gas del reactor más alta simplemente aumentando la pro­

porción de recirculación. Esto requerirá sólo la pequeña ca4 

tidad de energía de bombeo, pero no implicará una reducción 

adicional de la concentración de amoniaco del gas que,sale 

del reactor ni un costo más elevado de recuperación del amo 

niaco. Por tanto la acción de agitación de la carga de gas 

puede ser aumentada a un coste muy bajo. Esta ventaja puede 

ser aprovechada del mejor modo haciendo que el reactor sea 

un dispositivo de contacto gás-líquido (sin agitar). Enton­

ces se hace uso preferiblemente de una velocidad superficial 

del gas en el reactor de 0,1 a 1 , más preferiblemente de 

0,3 a 0,5 m/segundo.
Según una realización particular del procedimiento 

según la invención, el gas de'"purga que escapa de la zona de 

reacción se enfría en un primer condensador a una temperatu 

ra todavía superior a la temperatura de condensación del va 

por de dicha sustancia vaporizable, se separa el condensado 

y el gas de purga no condensado se introduce en un segundo 

condensador, en donde se condensa la sustancia vaporizable, 

se separa el condensado y se recupera amoniaco del segundo 

condensador en forma gaseosa. El condensado obtenido en 

el segundo condensador se usa preferiblemente como agente 

de refrigeración en el primer condensador con lo que al me­

nos parte de él se evapora, después de lo cual se usa como 

vapor de arrastre en el zona de reacción. De este modo se 

obtiene una mayor economía de energía.

En el procedimiento según la invención, se hace
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uso de un disolvente en el que la urea y/o biuret son reía 

[tivamente bien solubles en comparación con el ácido cianúri 

]co. El disolvente debe tener una estabilidad térmica sufi 

[cíente bajo las condiciones de reacción y ser, de preferen 

cia, químicamente inerte, asi como tener un punto de ebull 

ción suficientemente alto. Son ejemplos de disolventes ade 

[cuados las dialcohil-sulfonas o las sulfonas cíclicas con 

[12 átomos de carbono a lo sumo, cresoles y fenoles sustituí 

dos con halógenos, pirrolidonas y uretanos, con grupos feni 

10 lo o alcohilo con 6 átomos de carbono a lo sumo sustituidos 

en el nitrógeno, uretanos cíclicos, polieter-alcoholes y po 

liéteres cíclicos asi como ciclohexanol o ciclohexanoles 

sustituidos con uno o más grupos hidrocarbonados como sus­

tituyeles , con 6 átomos de carbono a lo sumo. Los grupos 

15 [hidrocarbonados son preferiblemente grupos fenilo, alcohi­

lo o cicloalcohilo. Son ejemplos particulares de disolven­

tes adecuados dimetil-sulfona, dipropil-sulfona, sulfolano, 

clorocresoles, 5-metil-2-oxazolidona, éter monometílico del 

dietilenglicol, éter dietilico del dietilenglicol, 2-metil 

20 [ ciclohexanol, 2,6-dimetil-ciclohexanoly 2,4,6-trimetil-ci

clohexanol. Es particularmente adecuado el sulfolano o uno 

de sus derivados sustituido con uno o más grupos metilo.

La mezcla de reacción puede contener un cataliza 

dor, por ejemplo un ácido, un anhídrido de ácido o una sal 

25 de amonio, preferiblemente un ácido o un anhídrido o una 

sal de amonio derivada de un ácido, que sea soluble en el 

medio de- reacción.

La temperatura de reacción puede estar comprendi­

da entre 1503 y 2803C, preferiblemente entre 1703 y 22030,

30 y, cuando se usa como disolvente sulfolano o uno de sus de
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rivados sustituidos con uno o más grupos metilo, la tempera­

tura es preferiblemente no superior a 2003C. Al aumentar 

la temperatura de reacción tiene lugar más rápidamente pero 

hay una mayor probabilidad de que se forme más amelida co­

mo subproducto y de que se descomponga el disolvente.

La presión de reacción como tal no es critica y 

puede estar comprendida por ejemplo entre 0,01 y 10 atmósfe 

ras. La reacción puede efectuarse a aproximadamente la pre 

sión atmosférica, por ejemplo entre 0,5 y 2 atmósferas. El 

uso de una presión inferior a la.atmosférica, por ejemplo 

una presión comprendida entre 0,01 y 0,25 atmósferas, puede 

ser ventajosa en algunas circunstancias.

La concentración del compuesto de partida urea 

y/o biuret no es, preferiblemente, demasiado alta, ya que 

de otro modo el contenido de amelida del producto de ácido 

cianúrico aumentará. Son especialmente adecuadas concentra 

ciones inferiores a 500 gramos por kilogramo de disolvente, 

pero pueden ser usadas concentraciones de urea y/o biuret 

más elevadas. El uso de una concentración superior a la 

concentración de saturación no presenta ventaja alguna.

A concentraciones muy bajas se obtiene un produc­

to de buena calidad pero el coste por unidad de producto se 

rá más elevado. La concentración de partida de urea y biu­

ret está comprendida preferiblemente entre 100 y 350 gramos 

por kg de disolvente.

El procedimiento según la invención puede ser lie 

vado a cabo por tandas pero es especialmente adecuado para 

una operación continua. Una realización de la invención se 

describe más adelante y se ilustra en el dibujo esquemáticc 

que se acompaña.
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Con referencia al dibujo, se cargan urea y/o biu- 

ret a través del conducto 1, al recipiente A, donde el com­

puesto de partida se disuelve en el disolvente usado, en es 

te caso sulfolano. La solución circula a través del condun 

to 2 al recipiente de reacción B que es un dispositivo de 

contacto gas-liquido, donde se efectúa la conversión en áci 

do cianúrico. Se introduce en el recipiente de reacción B, 

a través del conducto 3) vapor de la sustancia vaporeadle 

particular usada según la invención, en este caso xileno.

Si se desea, puede cargarse gas de purga recirculado proce- 

3ente de B, a través del conducto 4a. Una mésela gaseosa 

constituida por vapor de xileno, amoniaco y vapor de sul- 

folano escapa a través del conducto 5 y parta de esta mes 

cía, puede ser recirculada al recipiente de reacción B a tra 

,rés de los conductos 4a y 3* El gas de purga no recircula- 

io se carga al primer condensador C, en el que el gas de 

?urga se enfría a una temperatura que es todavía superior 

i la temperatura de condensación del vapor del xileno, por 

.o que condensa vapor del disolvente, pero el xileno y el 

mioniaco permanecen en estado gaseoso. La fase líquida que 

*esulta se devuelve al recipiente de reacción B a través 

íel conducto 6. El condensador 0 puede ser un lavador, en 

¡1 que el liquido de lavado es preferiblemente una solución 

íe urea y/o biuret en el disolvente usado, que se carga a 

¡ravés del conducto 2a.

La mezcla gaseosa que no se ha condensado en el 

¡ondensador C se hace pasar a través del conducto 7 a un se 

,undo condensador D, en el que el -gas de purga se enfría 

dicionalmente y condensa xileno. Se recoge amoniaco sus- 

uncialmente puro en fase gaseosa a través del conducto 9.
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El condénsalo sale del segundo condensador D a través del 

conducto 8, y sirve de agente de refrigeración en el pri­

mer condensador C, cuando se evapora total o parcialmente. 

El condénsalo se hace pasar después a través del conducto 

10 y, si se desea, un evaporador posterior (no mostrado), 

y los conductos 11 y 3 regresando al reactor B donde sirve 

como gas de arrastre.

Una suspensión de ácido cianúrico en el disolven­

te circula desde el reactor B a través del conducto 12 al 

separador F. Aquí se.separa el ácido cianúrico medíante 

filtración, precipitación ojdecantación, centrifugando o 

de otro modo adecuado. El producto sólido se hace pasar 

mediante el transportador 13 al dispositivo de lavado G 

donde el producto se lava cdn líquido de lavado suministra 

do a través del conducto 14'; El liquido de lavado usado 

en este caso es agua, que sale del dispositivo de lavado 

a través del conducto 15. Se descarga ácido cianúrico pu­

ro a través del conducto 16.^ Si se desea el producto de 

ácido cianúrico que sale deí^ separador F a través del con­

ducto 13 puede ser sometido a una hidrólisis ácida con un 

ácido mineral fuerte, por ejemplo ácido nítrico o ácido sul̂  

fúrico, de un modo conocido, al objeto de hidrolizar los 

subproductos amelida y amelina a ácido cianúrico. No obs­

tante, ésto no es necesario habitualmente, dado que el con 

tenido de amelida del ácido cianúrico es ya lo suficiente­

mente bajo para la mayor parte de las aplicaciones. Las 

aguas madres que se separan en el separador F y que frecuen 

tómente contienen todavía urea y/o biuret sin convertir y 

están saturadas de ácido cianúrico, circulan volviendo al 

recipiente A a través del conducto 17.



Al comienzo del proceso continuo, se encuentra 

presente en el recipiente de reacción B una cantidad dada 

de disolvente y, preferiblemente, una cantidad dada de ca 

talizador, por ejemplo ácido benzoico o benzoato de amo­

nio. El disolvente y el catalizador permanecen en recir­

culación, completándose las pérdidas, si las hay, en el 

sistema de recirculación a través de conductos no mostra­

dos, preferiblemente en el recipiente A. Además, se carg: 

vapor de xileno a través del conducto 4 al comienzo del 

proceso continuo. También es posible introducir una can­

tidad de xileno e# forma líquida en el reactor B al comíen 

zo del proceso continuo. Después de haber sido calentado 

el contenido del reactor, comienza la circulación del xi­

leno y la carga de vapor de xileno a través del conducto 

4 puede ser reducida o detenida completamente.

Se proporcionan los siguientes Ejemplos prácti­

cos de la invención.

Ejemplos 1 - 7 1

1 kg de sulfolano en el que se han disuelto 70 

g de ácido benzoico como catalizador, se calienta a aproxl 

mudamente 1603C con agitación, en cada uno de los Ejemplo3 

indicados en la Tabla que se acompaña. Después se intro­

ducen en el reactor 275 g de urea y el reactor se callen 

ta posteriormente a 1902C. Cuando esta temperatura ha si 

do alcanzada, se hacen pasar 13y4 moles g por hora de sus 

tancia vaporizable al liquido a través de un conducto ca­

lentado. La presión en el reactor es de 1 atmósfera.

Después de mantener el reactor en 1903C durante 

1 hora, se detiene la carga de xileno y se separa por fil 

tración de una vez la mezcla de reacción.

H o ja  n ú m . H 05086



5

10

15

20

25

H o ja  n A m ? * ^  0 5 0 o 6

Una vez enfriada a 30Sc la torta del filtro, se 

lava con tolueno, y se establece la composición de la mis­

ma en la Tabla que se acompaña, El contenido de amelina de 

la sustancia sólida fue siempre de 0,01% en peso o menos. 
Tabla

Ejemplo Sustancia vaporizable Composición de la sustan
cia sólida en % en peso

ácido
cianúrico amelida

1 xileno 97,0 Ó ,2
11 ciclohexano 95,4 0,2
111 n-heptano ' 91,8 0,3

IV monoclorobenceno 98,7 0,3
V dioxano 97,2 0,3
VI diglime 95,2 0,2

REIVINDICACIONES

Los puntos de invención propia y nueva que se pre 

sentan para que sean objeto &e esta solicitud de Patente de 

Invención en España, por VEINTE años, son los que se reco­

gen en las reivindicaciones siguientes:

1-.- Un procedimiento para preparar ácido cianú­

rico haciendo reaocionar a temperatura elevada urea y/o 

biuret disueltos en un disolvente en una zona de reacción, 

e introduciendo en dicha zona de reacción un gas de 

arrastre que es el vapor de una sustancia vaporizable que 

tiene un punto de ebullición comprendido entre el del amo­

niaco y la temperatura de reacción a la presión de reac­

ción.
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23.- Un procedimiento según la reivindicación 13, 

en el que dicha sustancia vaporizable tiene un punto de ebu 

Ilición comprendido entre 253 y 18030 a la presión de reac­

ción.

3a.- Un procedimiento según la reivindicación 2&, 

en el que dicha sustancia vaporizable tiene un punto de ebu 

Ilición comprendido entre 803 y 16030.

43.- Un procedimiento según cualquiera de las rei 

vindicaciones 13 a 3&, en el que dicha sustancia vaporiza- 

ble es un hidrocarburo de Cy-C^g alifático, aromático s ali 

fatico-aromático mixto.

53.- Uh procedimiento según la reivindicación 43, 

en el que dicho hidrocarburo es un hidrocarburo de Cg-Cg.

6s.- Uh procedimiento según cualquiera de las rei­

vindicaciones 18 a 33, en el que dicha sustancia vaporiza- 

ble es un hidrocarburo halogenado de C^-C^Q.

73.- Un procedimiento según-la reivindicación 68, 

en el que dicho hidrocarburo halogenado es un hidrocarburo 

de C^-Ce*

88.- Un procedimiento según cualquiera de las rei­

vindicaciones 18 a 33, en el que dicha sustancia vaporiza- 

ble es un mono- o poli-éter.

98.- Uh procedimiento según cualquiera de las rei 

vindicaciones 18 a 88, en el que el gas de purga que escapa 

de la zona de reacción se enfria en un primer condensador a 

una temperatura todavía superior a la temperatura de conde: 1 

saciÓn del vapor de dicha sustancia vaporizable, se separa 

el condensado y el gas no condensado se introduce en un se­

gundo condensador? en donde se condensa la sustancia vapori­

zable, se separa el condensado y se recupera amoniaco gaseo
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so del segundo condensador.

IOS.- un procedimiento según la reivindicación 

9S, en el que el condensado obtenido en el segundo conden­

sador se usa como agente de refrigeración en el primer con­

densador con lo que al menos parte de él se evapora, des­

pués de lo cual se usa como vapor de arrastre en la zona 

de reacción.

lis.- Un procedimiento para preparar ácido,cianú­

rico.

Tal y como se ha descrito en la Memoria quo- ante­

cede, representado en'los dibujos que se acompañan y para 

los fines que se han especificado.

Esta Memoria constá, de catorce hojas escritas a 

máquina por una sola cara.

Madrid,

* P.A.

CAL.
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