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Seta . rofi rocedim _
- Zsta invencion se refiere a un procedimiento con

tinuo'y a un aparato para la rreparacidén de édcido ciandrico

calentando en un rezctor urea y/o biuret en un disolvente,

y separando la masa de fcido cianfirico resultante de la mez
cla de reaccidn. '

!/ Tal procedimiento proporciona dna suspensidn de
dcido qianﬁrico en el disolvente del material de partida,
le cual puede contener urea y/o biuret sin convertir, en
el estado disuelto. El 3cido cianlrico se-sepsrz desde la

suspensidn, por ejemplo, por filtracidn, precipitacidén y |

* v

(3

decantacién o centrifugacidn. Sin embargo, el écido clan-

v

rico producido conserva trazas de disolvente y se obtiene

en forma de terrones de una masa pegajosa con malas propie~

v

Vo

dades de fluidez. Aunque se puede obtener &cido cianlrico .

e .
e

puro del producto, lavéndolo por ejemplo con agua, este pro

1)

O

cedimiento conduce s pérdidas, puesto que algo de &cido cis

nfirico se disuelve en el agua, v, ademés, se obtienen cris-l’

T
>

tales de &cido cianfirico himedos, que hay que secar.

Le inventidn estd encaminads a un procedimientbviJ
mediante el cual, a pésar de las méias propiedades de flui-]
dez de lz mssa de &cido cianlrico pegéjosa, puéde separarse
el disolvente de esta masa, para obtener eristales de 4cido

% . .
. . \ X N . -
cianfrico que fluyen libremente, en una sola operac16n, sin

lavar ni agiter y sin una pérdidas importante de &cido cianf]

La invencidén proporciona un procedimiento conti-
nuo para la preparacidn de &cido cianﬁficd, czlentando en
un reactor uﬁea y/o0 biuret en un disolvente, y separando 1z
masa de fcido cisnfrico sblido resultante desde la mezcla

de resccidn, caracterizedo porque la masz de &cido cianiri
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leo producida, que contiene trazas de disolveate, se intro-
duce en un lecho fluidizado de perticulas de 4cido ciantri-

co mantenidas en movimiento médiante un flujo de un gas
inerte, y 123 particulas de écido cienlrico purificadas se
retiran del lecho fluidizado. .

En el procedimiento de acuerdb con la invencidn,
se hace uso'de un disolvente, en el cual es/son sustancial-
mente sclubies la urea y/o biuret, pero en el cual es menos
soluble el feido ciandrico.

'.Ej3§~los de disolventeg que pueden ser utilizadosl
son las dislochi:sulfonas o las sulfones ciclicas con heste|’
12 étomos de csrbono, los cresoles y fenoles sustitufdos
con halégens, lss pirrolidonas y los uretenos N-sustituldog]-

14

con grupes feril: o alcohilo de hasta 6 Atomos de carbono,:

los uretenos cicilcos, los poliéter-alcoholes y 1os poliéte‘

o

res cfclicos y er ciclohexanol o los ciclohexanoles susti-.

.

tufdos con wio ¢ més grupos hidrocarbonados de hasta 6 &to-|
como sustituyentes. Los grupos hidrocarbona-|

CEEA o

mog de cartong
dos son preferiblemente, grupos fenilo, alcohilo o cicloal~

cohilo. Ejarplos supecificos de tales disolventes son dime-

tilsulfoné, dipropilsulfona3 sulfoleano, qlorocresoles, 5-me|
til-2-oxazolidinona, éter monometilico de dietilenglicol,

dter dietiiico de dietilenglicol, 2-metileiclohexanol, 2,6-
dimetileiclohexancl y 2,4, 6-trimetileiclohexanol. Sulfolano
0 un derivado del mismo sustituldo con uno o més grupos me-
tilo, son particularmente adecuados. Otros disolventes ede-

cuados son las sales aménices fundidss, siempre que sean

guficientemente volétiles 2 la temperatura del lecho fluidi

zado.

En ls mezela de reaccidn se puede incorporar un
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| te, perc aumentan los cgstes de produccién. Preferiblemente
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f
'catallzador, por ejemplo un écido qun sea soluble en el e~

dio de reacclon, 0 un anhidrido o sal aménica de dicho Aci-
do.

' La temperatura'de reaccién puede ser entre 150 y
280°C, preferiblemente entre 170 y 2202C y, particulermente
entre 195 y 200¢C. A medida que aumenta la temperatura, la
reaccidn transcurre con mayor ragpidez, pero con una tenden-
cia creciente a la form301on de amelida como producto secury
dario, y = la descomposicidn del disolvente. .

-

tre 0,01 y 10, preferiblemente entre 0,5 y 2 afmésferas,»

la presidén parcial del amoniaco bsjo presidn reducida, se’

v o

puede utilizar una presidn de reaccidn comprendida entre

un".

0,01 y 0,25 atmbsferas.

ro se pueden utilizar también concentraciones mayorss de |

6reciente gl aumento del contenido de amelida del producio.

A concentraciones muy bajas se obtiene un producto excelen-

la concentrecidn de partide de urez y/o biuref esté compren
dida entre 150 y 500 eremos por kg de solucién.

EL lecho fluidifizado se mentiene en movimienté
mediante’unbflujo de un gas inerte, por ajemplo nitrédgeno,
diéxido de carbono o un hidrocarburo de 03-012 vaporizado,
por ejemplo, tolueno, xilenos o ciclohexano.

El lecho fluidizado puede mantenerse a gné tempe-

ratura comprendida entre 25 y 3002C, preferiblemente entre

, ‘La presidn de reaccidn puede ser, por ejemplo, ent

por, ejemplo, a la presién atmésferica. Si se pretende reduci

{ ) N
Ls concentracidn de la urea y/o biuret de partida,

es preferiblemente hasta 750 gramos por kg de solucidn, pun“

urea y/o biuret, sin-originar, sin embargo, una tendenci§~”
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cianlrico puede reducirse, si asi se desea, por incorpora-|

. . - - . . L3
eidbn de vepor 4e agus al gas inerte que se alimenta al le-|

Hoja oim, 4

150 y 2509C. La presidén puede ser por ejemplo entre 0,01 ¥
10 atmbsferss, por ejemrlo a la presidn gtmosférica,
De acuerdo con una realizgeidn particulsrmente

adecuada del procedimiento de acuerdo con la invencién; el

gas de escape procedente del lecho fluidizado se utiliza co
mo un gas sgparador en el reactor, obteniéndose como resul-
tado una velocidad de reaccidn en 81 sustancialmeate mayor,
al tiempo q@e se resuelve el problema de proporcionar una

apliczcida géﬂa 2l gss de escape y, asimismo, conservar el

contenido d& calor del gas de escape en el sistera de resc -

~

cidn. ok

Aazmés., el contenido de urea de la mesa de écido

[ N

cho fluidizudo. Ll contenido de wrea puede incluir también |-

A

' : ]
los conteridns de biuret y triucet, los cueles se determi-~’

Ay

nan temb:ér 2ns0 ures en el método de andlisis utilizados.

- 3 3 I

2]
1

Un conterido de irea muy bajo en el édcido cianfirico es desé
ble para algunss splicacio;les, por ejemplo, para la prepar
racidn de derivados del &ecido cloroisociantirico.

La concentracidn de vapor de agua del gas puede
ser, por ejemplo, entre 0,1 % en volumen y la consentracidn)
de ssturscién. Le temperatura dé tratamiento no difiere de
la del tcatamiento con ua gas inerte que esté exento de va-
por de agua.

La invencidn proporciona también un aparato gque
comprende un reactor que tiene medios de entrads para la
urea y/o el biuret, el diszolvente y el gas separgdor, y me-

dios de descargas pera el gas de escape, & un recipiente ab-

sorbedor para la separscién de smoniasco, y pers la suspen~
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8i6n de 4cido ciandrico, a un recipiente separador; dicho
!

‘uns representacidn esquemétics de una reslizecién de apers-

la conduccidn 2a. Desde el condensasdor C se separa gas no

Hoja nam. 5

gbsorbedor estd provisto de una_conduccién para transportar
el gas desde dicho ebsorbedor hasta un recipiente destinado
a contener en é1 un lecho fluidizado, de una conduccidn pa-
ra transportar la masa de 4cido cianlrico sdélido desde dichp
separaéor a dicho recipiente destinado a contener en é1 un
lecho fluidizado, y una conduccidn de descargs para el ges
de escape/separador hssta dicho recipiente de reaccidn, y
une conducoidn de descarga para el 4cido cianfirico sélido,
y une conduccidn pera transportar liquido & dicho recipien-) .
te de reacoidn.

T La invencidn se describe particulsrmente en lo qu

()

sigue y se ilustra en el dibujo que se scompaila, el cual -esi-

to de acuerdo con la 1nven01on. ’ c

Con referencla gl dlbugo, la urea y/o el blure+'

LA .

se introducen a través de la conduccidn 1 al reclplente A a

»

solucidn, donde se disuelve el materisl de partids en sul- |
folano. La solueidn fluye por la conduccidn 2 hasta el re~’
cipiente de reaccidn B, donde se efectla la conversidn en
éeido cignﬁrico. El nitrdgeno como gas separador, se intro-
duce al fecipiénté de rgaccién B por la conduccién 3. Por
la conduccidn 4 se separs una iiezela gaseosa que contiene

gas separsador, amonieco y vapor de disolvente, y se hace

pasar al condensador C. El disolvente condehsado retrocede

1)

al recipiente de reaccidén B por las conduccidn 5. El condens
dor C es preferiblemente un lavador, en el cual el liquido
de lavado wtilizado puede ser wna solucién de urea y/o biue

ret en el disolvente utilizado, la cual se suministra por
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tondensado por la conduceidn 6. Este gas consiste en una

|nrico. El producto sélido fluye por la conduccidn 12 a 1a,

‘|1izar los product:s secundarios amelida y asmelina a dcido

Hoja nim. §

mezcla:de amonisco y gas separador; a partir de la cual

puede recuperarse fécilmente amoniaco. En esta realizacién,
esta mezcla gaseosa se alimenta al ebsorbedor D, en el cuall
él amoniaco se lava con el agua suministrada por la conduc-
cién 7. Por la conduccidén 8 se descargs una solucién acuo-
sa de amoniaco. E1 gas separador no condensado pasa por la
conduceidn I, el calentador E y 1a.condu¢ci6n 10, a la ins-
talacidn G ae iecho fluidizado.

Una suspensidn de &cido cianfirico en el disolver-

cién 11, 21 separador ¥, en el cual se sepacra el 4cido cia-

ge maﬂﬁienen ea»mo6imiento nmediante un flujo caliente de'pi
trégeno, iricodueido por la conduccidn 10. Bl ges de escaﬁ%
procedente del lacho fluidizado se devuelve por.la condueys-
¢ibn 13 al reciriente de resccién B, donde se utiliza como
gas separador. 3Je descarga fcido gianfrico puro por la con-
duccibén 14, Si se desea, este producto puede someterse a un

hidrdlisis #cida, por ejemplo con &cido nitrico, para hidro

cianlricv.Si adjemés se desea, el producto de dcido cianri-
co puede someterse tsmbién a un tratamiento de lavado, por
ejemplo,con agua. Las aguas madres que se separan en el se-

parador P y que pueden contener todavia urea y/o biuret no

troceden sl disolvedor A por la conduceidn 15.

En el recipiente de resccidn B se introduce disol:

te fluye desde ¢l recibiente de reaccidn B, por la conduc--{*

2L

coavertidos, y que estfn saturades con &cido dianfrico, re-|

instslacidr. C de Lecho fluidizado, donde es introducido eﬂ@*

un lecho fluidizszdo de perticulas de &cido cianfrico, que |-

el

1]
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vente al principio de un procedimiento continuo. El .disol-

vente y el acs inerte se msntieneaea recirculscidn y cusleg-
quiéra.pérdidas pueden ser compensadas en el sistema de re-
circulseidn, el disolvente preferiblemente en el recipienta
de solpeidn A y el gas por la conduccidn 3.
" Se proporciona el siguiente e¢jemplo préctico:

Urea disuelte en sulfolano se calentd a una tem-~
pergtura de 2002C en un proéedimiento continuo, siendo la
concentrzcidén de urea de 90 gramos por Kg de sulfolano. El
tiempo de permanencia en el resctor fue de ima hora. A *rad
vés del resctor se nicieron pssar 240 Iitros (en condicic:|"
nes normsles de presidn y tempersturs) de nitrdgzeno por Ke
hova de sulfolano, proviniendo el Aitrégeno del Techo fl%i#f

a

dizedo descrito en lo que sigue. L 7

La suspensidn obtenida del resctor se hizo pasear!
8 uns oentrifuga continug, en la cual se separd el produ@@i}

‘de reaccidn sélido. La fase liguids se devolvid &l reactorn.

Wy s

' E1 producto sélido consistia en édcido eianlirico que contéxl:

s

nie 2,1 % en peso de sulfolano y que tenis uu contenido de

urea (incluido el biuret) de 0,23% en peso, conteniéndo tef-

biér 0,5 % de emelide, y siendo el contenido de emelina inj

ferior al limite de deteccidn del método de enblisis.

' : . § { . .
o Le sustancis sdlida teniz malss propiedsdes de fluidez.

El producto sélido se introdujo en un lecho flui-

25 dizedo de particulas de 4cido cisanfirico manténidass en movid
L miento por un flujo de nitrdgeno caliente. La velocidad de
fluidizsecidn era de 30 litros (condicioaes normsles de pret

sidn y temperatura) de nitrdgeno por cn®

de superficie de
T - lecho, por hora. La temperstura se mantuvo a 2002C;’
30 ' Pora un tiempo de permsnencia del £ecido.ciandri-

o068 |- T v )
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l.co en el lecho flfiido, de 10 minutos, se encontré'que el

contenido de sulfolano hsbia descendido hesta 0,08 % en
peso y el contenido de urez a 0,05 % en peso. El producto
teniarexéelentes propiedades de fluidez.
5 . Para un tiempo de permenencie en’el lecho fluido

/ ' ,
de 60 minutcs, se obtuvo un producto de Zeido cianirico 1i

geramente més puro, siendo el contenido de sulfolano del

0,07 % en peso y el contenido de urea ds 0,04 % en peso.

LATE

06068
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sentan para'que sean objeto de esta soliecitud de Patente de

15 7

|8e el lecho fluidizado pertfcules de eido cienfrico purifis

o una sulfons ¢iclica de hasta 12 Stomos de carbono; un cret

Jeaeidn 22, en el cual el disolvente es sulfolano.

Hoja ntun. 9

REIVINDICACTIONES
Los puntos de inveneidn propisz y nueva que se pr'e-L

Invencidn en Espafiz, por VEINTE afins, son ida que ge recogen
en 1?3 reivindicaciones siguientes: ‘>
;: 18.- Un procedimiento ccntlnuo pard preparar #ci-
do 01anur1co por calentamiento en un reactor de urea y/o 1y
biuret en un disolvente, y separacidn de la mass de 801d0.
cianfirico sdlido resultante de la mezelh de resccidn, carsct
terizado porgue iz masa de écido'ciu “frize producids, que/'
contiene trazes de disolvente, se introauue en un lecho flwi-
dizado de perticulas de &cido cianﬁrlco menteridss en movi{t

miento medisnte un flujo de un gas inerte,Ay se retiren dsst

cadas. L » ‘ o

3 1o
- B [t

28,~ Un procedimiento de scuerdo con la reivindi-

cacidn 12, en el cual el disolvente es uxz dialcohilsulfona

sol o fenol sustitufdo con heldgeno; una pirrolidona o ure-
tano N—sustituidos con grupos ferilo o eleohilo de hasta 6
&tomos de cerbono; un uretasano ciclico, un woliédter-alcohol,
un poliéter ciclico; ciclohexanol o ciclohexanoles sustitufl
dos con uno o més»grupos hidrocarbonados de hasta 6 atomos
de carbono como sustituyentes, o una sal aménica fundida.

38,~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-

48,~ Un procedimiento de acuerdo con cualquiera
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| _ . _
de las reivindicaciones 12 a 38, en el cual el lecho fluidi-

zedo se mantiene 2 una temperatura comprendida entre 25 y
3008¢, -

58,~ Uh’procedimiento de scuerdo con la reivindi-
cacién 42, en el cual diche temperatura esté comprendida en-
tre 150 .y 2502C.
6%.~ Un procedimiento dé acuerdo con cualguiere
dé las reivindicacioﬁes 12 2 5%, en el cual el gas deo aéca—

pe procedente del lecho fluidizedo se utiliza como gas se-

paersdor en el reactor.

7§-~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindfb

L

.~

88.~ Un procedimiento de acuerdo con cualquiera...
i N B

introaucidb en el lecho fluidizado contieﬁe vapor de agug.,
9¢,~ Un procédimiento continuo pare preparar éc%~{
do eianfirico.

Tal y ooﬁp se ha descrito en la Memoria que ante-
cede, representado en los dibujos que se acompalien y pera
los fines que se han especificado. | '

Esta Memoria consta de diez hojss escritas a mé-

quina por una sola cara.

yeania, 13.JUN1878

.

cacidn 62, en el cual se separa amoniaco desde el ges de es-
cape del reactor y, seguidamente, se recircula el gas de ezd -

cape al lecho fluidizado. . : > o

de los reivindicaciones 12 2 79, en el cual el gss inerte;"

222

Tand
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