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t_ 3 s ta  invención se r e f ie r e  a un procedimiento con-
t ín u o 'y  a un aparato  para l a  preparación  de ácido c ian ú rico  
calentando en un re a c to r  urea y/o b iu r e t  en un d iso lv en te , 
y separando l a  masa de ácido c ianú rico  re s u lta n te  de la  mez­
c la  de reacción .

/ Tal procedim iento proporciona una suspensión de 
ácido c ian ú rico  en e l  d iso lv en te  d e l m ate ria l de p a r tid a , 
la  cual puede contener urea y/o b iu r e t  s in  c o n v e rtir , en 
e l  estado d isu e lto . E l ácido c ianúrico  se-separa  desde la  
suspensión, por ejemplo, por f i l t r a c ió n ,  p re c ip ita c ió n  y 
decantación o cen trifu g ac ió n . Sin embargo, e l ácido cianú­
r ic o  producido conserva tra za s  de d iso lv en te  y se obtiene 
en forma de te rro n es de una masa pegajosa con malas propie­
dades de f lu id e z . Aunque se puede obtener ácido c ian ú rico  , 
puro d e l producto, lavándolo por ejemplo con agua, e s te  p ro ­
cedim iento conduce a perd idas, puesto que algo de ácido c is  
núrico  se d isue lve  en e l  agua, y, además, se obtienen crig-j 
ta le s  de ácido c ian ú rico  húmedos, que hay que seca r.

La invención e s tá  encaminada a un procedimiento' 
mediante e l cu a l, a pesar de la s  malas propiedades de f l u i ­
dez de l a  masa de ácido c ianúrico  pegajosa, puede separarse 
e l  d iso lv en te  de e s ta  masa, para obtener c r i s ta le s  de ácido 
c ianú rico  que fluyen  lib rem ente, en una so la  operación, sil* 
la v a r n i a g ita r  y s in  una pérdida im portante de ácido cianú­
r ic o . . . -

La invención proporciona un procedimiento c o n ti­
nuo para la  p reparación  de ácido c ian ú rico , calentando en 
un re a c to r  urea y/o b iu re t  en un d iso lv en te , y separando 1: 
masa de ácido c ian ú rico  só lid o  re s u l ta n te  desde la  mezcla 
de reacc ió n , ca rac te rizad o  porque la  masa de ácido c ia n ú ri
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'eo producida, que contiene tra z a s  de d iso lv en te , se in tro ­
duce en un lecho flu id izad o  de p a r tíc u la s  de ácido c ia n ú r i­
co mantenidas en movimiento mediante un f lu jo  de un gas 
in e r te ,  y la s  p a r tíc u la s  de ácido c ianú rico  p u rif ica d as  se 
r e t i r a n  del lecho f lu id izad o .

En e l procedimiento de acuerdo con la  invención, 
se hace uso de un d iso lv en te , en e l cua l es/son  su s ta n c ia l­
mente so lub jes l a  urea y/o b iu re t ,  pero en e l cual es menos 
so lub le  e l ácido c ian ú rico .

Ejemplos de d iso lven tes que pueden se r  u ti l iz a d o s  - 
son la s  d ia lc o h iisu lfo n a s  o la s  su lfones c íc l ic a s  con h as ta  ! 
12 átomos de carbono, lo s  c reso le s  y feno les su s ti tu id o s  
con halógeno, la s  p irro lid o n as  y lo s  uretanos N -austituídó3¡'- 
con grupee fu c ilo  o alcoh llo  de hasta  6 átomos de carbono,^ 
lo s  uretanos c íc l ic o s , lo s p o lié te r-a lc o h o le s  y lo s  p o lié te -  
re s  c íc l ic o s  y e i  ciclohexanol o lo s  ciclohexanoles su s ti- .. 
tu ídos oon una c más grupos hidrocarbonados de hasta  6 áto­
mos de carbono como su s titu y e n te s . Los grupos hidrocarbona-j' 
dos son p referib lem ente, grupos fe n ilo , a lco h ilo  o c ic lo á l !  
coh ilo . Ejemplos esp ec ífico s de ta le s  d iso lven tes son dime- 
t i ls u lfo n a , d ip ro p ilsu lfo n a , su lfo lan o , c lo ro c re so le s , 5-me- 
til-2 -o x az o lid in o n a , é te r  monometílico de d ie t i le n g l lc o l ,  
e te r  d ie t í i io o  de d ie tile n g L ico l, 2 -m etilc ic lohexano l, 2 ,6- 
dim etilciclchexanr-1 y 2 ,4 ,6 -tr im e tilc ic lo h e x a n o l. Sulfolano 
o un derivado del mismo su s ti tu id o  con uno o más grupos me­
t i l o ,  son particu larm ente adecuados. Otros d iso lv en tes ade­
cuados son la s  sa le s  amónicas fundidas, siempre que sean 
suficien tem ente v o lá t i le s  a la  tem peratura del lecho f l u i d i ­
zado.

En la  mezcla de reacc ión  se puede inco rpo rar un
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c a ta liz a d o r , por ejemplo un ácido que sea so lub le  en e l  me-
/dio  de reacc ión , o un anhídrido o s a l  amónica de dicho áci­

do.
La tem peratura de reacc ión  puede se r en tre  150 y

5 28090, p referib lem ente en tre  170 y 220SC y, particu larm ente
en tre  175 y 20090. A medida que aumenta l a  tem peratura, l a
reacc ió n  tra n scu rre  con mayor rap id ez , pero con una tenden­

- c ia  c re c ie n te  a l a  formación de amelida como producto secun ­
" d a rio , y a l a  descomposición del d iso lv en te .

lo La p resión  de reacc ión  puede se r , por ejemplo, aq--
- t r e  0,01 y 10, p referib lem ente en tre  0,5 y 2 atm ósferas, -*

por.ejem plo, a l a  p res ió n  atm osférica. Si se pretende reducL
f l a  p res ió n  p a rc ia l  d e l amoníaco bajo p resión  reducida, se.;'"

puede u t i l i z a r  una p resión  de reacc ió n  comprendida en tre  -
'l5 . 0,01 y 0,25 atm ósferas.

fLa concentración  de l a  u rea y/o b iu re t  de p a r t id ^
es p referib lem en te h asta  750 gramos por kg de so luc ión , pe­
ro  se pueden u t i l i z a r  también concentraciones mayores de '

- urea y/o b iu re t ,  s in -o r ig in a r , s in  embargo, una te n d e n c ia ''''
2o c re c ie n te  al aumento d e l contenido de amelida del producto.

A concentraciones muy b a ja s  se  obtiene un producto excelen­
te ,  pero aumentan lo s  cqstes de producción. P referib lem ente,
l a  concentración  de p a r tid a  de urea y/o b iu re t  e s tá  compren­
d ida  en tre  150 y 500 gramos por kg de so lución .

25 Eí lecho f lu id if iz a d o  se mantiene en movimiento
- - mediante un f lu jo  de un gas in e r te ,  por ejemplo n itrógeno, 

dióxido de carbono o un hidrocarburo de C^-C^g vaporizado, 
por ejemplo, to lueno, x ilenos o ciclohexano.

El lecho flu id izad o  puede mantenerse a una tempe­
3o ra tu r a  comprendida en tre  25 y 3009C, preferib lem ente en tre
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150 y 250^0. La p res ió n  puede se r por ejemplo en tre  0,01 y 
10 atm ósferas, por ejemplo a la  p res ió n  a tm osférica .

De acuerdo con una re a liz a c ió n  p articu la rm en te  
adecuada del procedimiento de acuerdo con la  invención, e l  
gas de escape procedente del lecho flu id izad o  se u t i l i z a  c o ­
mo un gas separador en e l re a c to r , obteniéndose como re s u l­
tado una velocidad de reacc ión  en é l  sustancialm ente mayor, 
a l tiempo que se resu e lv e  e l problema de proporcionar una 
ap licac ió n  para e l  gas de escape y, asimismo, conservar e l  
contenido dé ca lo r d e l gas de escape en e l  sistem a de re a c -  ' 
c ión . ' 'l.v *-

Acemas. e l contenido de urea de la  masa de ácido 
cianúrico  puede i  educirse , s i  a s í se desea, por incorpora-.;' 
c ión  de vapor de agua a l gas in e r te  que se alim enta a l  le -p  
cho f lu id iza d o . DI contenido de urea puede in c lu i r  también 
lo s contenidos de b iu re t  y t r i u r e t ,  lo s  cuales se determ i-.' 
nan también como urea en e l  método de a n á l is is  u tilizado-..
Un contenido de urea muy bajo en e l  ácido c ian ú rico  es deseje-., 
b le  para algunas ap licac io nes, por ejemplo, para la  prepa­
ra c ió n  de derivados del ácido c lo ro iso c ian ú ric o .

La concentración de vapor de agua d e l gas puede 
se r , por ejemplo, en tre  0,1 % en volumen y la  concentración 
de sa tu rac ió n . Le tem peratura dh tra tam ien to  no d i f ie r e  de 
la  d e l tra tam iento  con un gas in e r te  que e s tá  exento de va­
por de agua.

La invención proporciona también un aparato que 
comprende un re a c to r  que tien e  medios de en trada para la  
urea y/o e l  b iu re t , e l d iso lven te  y e l gas separador, y me­
dios de descarga para e l gas de escape, a un re c ip ie n te  ab­
sorbedor para la  separación  de amoníaco, y para, la  suspen-

060 6 8
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s ió n  de ácido c ian ú rico , a un re c ip ie n te  separador; dicho/absorbedor e s tá  p ro v isto  de una conducción para tra n sp o rta r  
e l  gas desde dicho absorbedor h as ta  un re c ip ie n te  destinado 
a contener en é l un lecho f lu id izad o , de una conducción pa­
ra  tra n sp o r ta r  la  masa de ácido c ian ú rico  só lido  desde d ich)/separador a dicho re c ip ie n te  destinado a contener en é l  un 
lecho flu id iza d o , y una conducción de descarga para e l  gas 
de escape/separador h as ta  dicho re c ip ie n te  de reacc ión , y 
una conducción de descarga para e l  ácido cianúrico  só lid o , 
y una conducción para tra n sp o rta r  líqu ido  a dicho rec ip ien -' - - 
te  de reacc ión . - .

' _! La invención se describe particu larm ente  en lo  qué
sigue y se i l u s t r a  en el. dibujo que se acompaña, e l  cual"éa 
'una rep resen tac ió n  esquemática de una re a liz a c ió n  de apara­
to de acuerdo con la  invención. i

Con re fe re n c ia  a l d ibujo , l a  urea y/ó e l  b iu re t  ' 
se in troducen  a trav és  de la  conducción 1 a l re c ip ie n te  A de 
so luc ión , donde se d isue lve  e l m a te ria l de p a r tid a  en s u lr . 
fo lsn o . La so lución  flu y e  por l a  conducción 2 h asta  e l  re -"  
c ip ie n te  de reacción  B, donde se efec túa  la  conversión en 
ácido c ian ú rico . El nitrógeno como gas separador, se  in tro ­
duce a l re c ip ie n te  de reacc ió n  B por l a  conducción 3. Por 
la  conducción 4 se separa una mezcla gaseosa que contiene 
gas separador, amoníaco y vapor de d iso lv en te , y se hace 
pasar a l  condensador C. E l d iso lv en te  condenaado re tro ced e  
a l r e c ip ie n te  de reacc ió n  B por l a  conducción 5. El condene 
dor C es p referib lem ente un lavador, en e l  cual e l  líq u id o  
de- lavado u ti l iz a d o  puede se r  una so luc ión  de urea y/o b iu ­
r e t  en e l d iso lv en te  u ti l iz a d o , la  cua l se sum in istra  por 
l a  conducción 2a. Desde e l condensador C se separa gas no

a-
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bondensado por la  conducción .6. E ste  gas co n s is te  en una 
mezcla. de amoníaco y gas separador, a p a r t i r  de la  cual 
puede recuperarse  fácilm ente amoníaco. En e3 ta re a liz a c ió n , 
e s ta  mezcla gaseosa se alim enta a l absorbedor D, en e l  cual 
e l amoníaco se lava con e l  agua sum inistrada por la  conduc­
ción 7 . Por la  conducción 8 se descsrga 'una so luc ión  acuo­
sa de amoníaco. E l gas separador no condensado pasa por la  
conducción 3* e l ca len tador E y la  conducción 10, a la  in s ­
ta la c ió n  G de lecho f lu id izad o .

Una suspensión de ácido c ianú rico  en e l  d iso lven - "  
te  fluye  desde e l re c ip ie n te  de reacc ió n  B, por la  conduc*^ ? 
ción 11, s i  separador F, en e l  cual se separa e l  ácido c ia -

^  * t)núrico . E l producto só lido  fluye  por l a  conducción 12 a l a . - '  
in s ta la c ió n  C de lecho f lu id izad o , donde es in troducido  en i 
un lecho flu id izad o  de p a r tíc u la s  de ácido c ian ú rico , q u e s ­
ee mantienen en movimiento mediante un f lu jo  c a lie n te  de -ni-\ 
trógeno, in troducido  por la  conducción 10. El gas de escape ^
procedente del lecho flu id izad o  se devuelve por la  conduc-.--...'  ̂ **

*  -** t  ** **ción 13 a l re c ip ie n te  de reacción  B, donde se u t i l i z a  como 
gas separador. Se descarga ácido c ianúrico  puro por la  con­
ducción 14. Si se desea, e s te  producto puede someterse a una 
h id ró l is is  acida, por ejemplo con ácido n í t r ic o ,  para h id ro - 
l i z a r  lo s  productos secundarios amelida y amelina a ácido 
c ia n ú rico .S i además se desea, e l producto de ácido c ia n ú ri­
co puede someterse también a un tra tam ien to  de lavado, por 
ejemplo,con agua. Las aguas madres que se  separan en e l  se­
parador F y que pueden contener todavía urea y/o b iu re t  no 
convertidos, y que e s tán 'sa tu rad a s  con ácido ó ian ú rico , r e ­
troceden a l d isolvedor A por la  conducción 15.

.En e l re c ip ie n te  de reacc ió n  B se in troduce disol--

- *'
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v en te  a l  p rin c ip io  de un procedimiento continuo. El d iso l­
ven te y e l  gas in e r te  se mantieneneñ re c irc u la c ió n  y cuales 
qu iéra  pérdidas pueden se r  compensadas en e l sistema, de r e  
c irc u la c ió n , e l d iso lv en te  preferib lem ente en e l re c ip ie n te  
de so luc ión  A y e l  gas por l a  conducción 3*

Se proporciona e l s ig u ie n te  ejemplo p rác tico :
Urea d is u e lta  en su lfo lano  se ca len tó  a una tem­

p e ra tu ra  de 2009C en un procedimiento continuo, siendo la  
concentración  de urea de 90 gramos por Kg de su lfo lan o . El 
tiempo de permanencia en e l  re a c to r  fue de úna hora. A t r a ­
vés d e l re a c to r  se h ic ie ro n  pasar 24-0 l i t r o s  (en condicio­
nes normales de p res ió n  y tem peratura) de n itrógeno por K%r 
hora de su lfo lan o , proviniendo e l  n itrógeno del lecho f lu i-  
dizado d e sc rito  en lo  que sigue.

La suspensión obtenida d e l re a c to r  se hizo pasar 
a una cen trífu g a  continua, en l a  cual se separó e l  producto 
de reacc ió n  só lid o . La fa se  líq u id a  se devolvió a l  re a c to r  
E l producto só lid a  c o n s is tía  en ácido c ianúrico  que conté-: 
n ía  2,1 % en peso de su lfo lano  y que ten ía  un contenido de 
urea (inc lu ido  e l  o iu re t)  de 0,23% en peso, conteniendo tam­
b ién  0 ,5  % de ame.lida, y siendo e l  contenido de amelina in -  
f e r io r  a l l ím ite  de defección del método de a n á l is is .
La su s tan c ia  só lid a  te n ía  malas propiedades de f lu id e z .

El producto só lido  se in tro d u jo  en un lecho flu i-- 
dizado de p a r tíc u la s  de ácido c ianú rico  mantenidas en movi­
miento por un f lu jo  de n itró g e n o .c a lie n te . La velocidad de 
f lu id iz a c ió n  era de 30 l i t r o s  (condiciones normales de p r e ­
s ió n  y tem peratura) de nitrógeno por cm  ̂ de su p e rf ic ie  de 
lecho , por hora. La tem peratura se mantuvo a 200SC^

Para un tiempo de permanencia d e l á c id o .c ia n ú ri-

' ' Y .7
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-co en e l lecho f lu id o , de 10 minutos, se encontró que e l 
contenido de su lfo lano  había descendido hasta  0 , 08  % en 
peso y e l  contenido de urea a 0,05 % en peso. E l producto 
te n ía  excelentes propiedades de f lu id e z .

Para un tiempo de permanencia en"el lecho flu id o  
de 60 minutos, se obtuvo un producto de ácido c ianú rico  l i ­
geramente mas puro, siendo e l  contenido de su lfo lano  del 
0,07 % en peso y e l contenido de urea da 0,04 % en peso.

0 6 068
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Los puntos de invención propia y nueva que se pre­
sen tan  para que sean objeto  de es ta  s o l ic i tu d  de Paten te de 
Invención en España, por VEINTE años, son lo s  que se recogen 
en la s  re iv in d icac io n es  s ig u ie n te s :

i - 1^ .-  Un procedimiento continuo para p reparar ác i­
do c ian ú rico  por calentam iento en un re a c to r  de urea y/o 
b iu re t  en un d iso lv en te , y separación  de la  masa de ácido'- ' 
c ian ú rico  só lid o  re s u lta n te  de l a  mezclh de reacc ión , carac­
te rizad o  porque la  masa de ácido c ianúrico  producida, que-f - 
con tiene tra za s  de d iso lv en te , se in troduce en un lecho flu:.- 
dizado de p a r tíc u la s  de ácido c ianú rico  mantenidas en movi­
miento mediante un f lu jo  de un gas in e r te ,  y se r e t i r a n  des­
de e l  lecho flu íd izad o  p a r tíc u la s  de ácido c ianúrico  p u r i f i ­
cadas.. . . . .

20

25

30

06068

2 3 .- Un procedimiento de acuerdo con l a  re iv in d i­
cación  13, en e l  cu a l e l  d iso lven te  es uns d ia lc o h ilsu lfo n a  
o Una su lfona c íc l ic a  de h a s ta *12 átomos de carbono; un cre­
so l o feno l s u s ti tu id o  con halógeno; una p irro lid o n a  o ure- 
tanc N -su stitu íd o s con grupos fe n ilo  o a lco h ilo  de h as ta  6 
átomos de carbono; un uretano c íc l ic o ,  un p o lié te r -a lc o h o l, 
un p o l iá te r  c íc l ic o ;  ciclohexanol o ciclohexanoles s u s t i tu i ­
dos con uno o más grupos hidrocarbonados de h asta  6 átomos 
de carbono como su s titu y e n te s , o una s a l  amónica fundida.

33 . -  Un procedimiento de. acuerdo con la* re iv in d i­
cación  23, en e l  cua l e l d iso lven te  es su lfo lan o .

43 . -  Un procedimiento de acuerdo con cua lqu ie ra
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ti_ -de la s 're iv in d ic a c io n e s  18 a 38 , en e l  cual e l lecho f lu id i-  
zado se mantiene a una tem peratura comprendida en tre  25 y 
3003C.

53 .- Un procedimiento de acuerdo con la  r e iv in d i­
cación 4-3, en e l  cual dicha tem peratura e s tá  comprendida en­
t r e  150 -y 2503C.

68 .- Un procedimiento de acuerdo con cu a lqu ie ra  
de la s  re iv in d icac io n es 18 a 5§, en e l cual e l gas de esca­
pe procedente d e l lecho flu id izad o  se u t i l i z a  como gas se­
parador en e l re a c to r .

7 8 .- Un procedimiento de acuerdo con la  re iv ín d i-- 
cacíón 68, en e l  cual se  separa amoníaco desde e l  ges de es-

fcape d e l re a c to r  y, seguidamente, se re c irc u la  e l  gas de es-} -
cape a l lecho f lu id izad o . - '

88 .- Un procedimiento de acuerdo con cualquiera-. -  ,, 
de la s  re iv in d icac io n es 18 a 7^, en e l cual e l gas in e r te ^  *- 
in troducido  en e l lecho flu id izad o  contiene vapor de agua'.

98 . -  Un procedimiento continuo para p reparar áo i-;^  
do c ian ú rico .

Tal y como se ha d e sc rito  en la  Memoria que ante­
cede, representado, en los dibujos que se acompañan y para 
lo s f in e s  que se han especificado .

E sta Memoria consta de d iez  hojas e s c r i ta s  á má­
quina por una so la  ca ra .

Madrid, 13.JUN.1978
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