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- ’ Esta invencién se refiere a un procedimiento pa-~

Hoja nam. 1

ra preparar 4dcido ciamirico calentando urea y/o biuret en
disoluqién en un disolvente orgénico polar.

Son deseables loé p}oductos de Acido ciamirico
con el'menor contenido posible de amelida y amelina como im
purezas. Aungque eg posible separar esté;'impurezas del 4ci
60 ciamirico por tratamiento con una disolucidén acuosa fuer
temente 4cida, de modo que la amelida y la amelina se hidro

licen a 4cido ciamirico, tal operacién de hidrélisis es cog

“ B
¢
W

tosa.

Por el procedimiento de la invencién puede Qblg--

nerse 4cido ciamirico con un contenido considerablementc e

ducido de amelida y amelina. e

La invencidén proporciona un procedimiento paré,prg
parar 4cido ciamirico calentando'una disolucién de urea y/o
biuret en un disolvente orgénico polar de los mismos, pero

Seo o’

en el que el dcido ciamirico es menos soluble, caracterizg

¢ .

0 porque la reaccidén se efectia en presencia de un niqr@«
to de amonio, de metal alcalino y/o metsl calinotérreo %i~
stelto en el medio de reaccién. .
El procedimiento segin la invencion tiene la ven
taja de que las condiciones de reaccién pueden variarse am
pliamente, y la cogtosa hidrdélisig de la etapa final puede
omitirse para der deido ciamirico que es de bajo contenido
de amelida. La economia del procedimiento segin la inven-
cibn pu;de mejorarse ain més, especialmente en un procedi
miento contimio, aumentando el nivel de las condiciones de
reaccidn, por ej. usando mds alta concentracifn de urea,
temperajura ¥y una mayor velccidad de reaccidn. Aungue el

contenido de amelida del’producto tiende a aumentar con la

[y
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. geveridad de las condiciones de reaccién, sin embargo, por
medio de un control cuidadoss es posible mantener el conte-
nido de impuregzas dentro de limites aceptables sin hidréli
isis posterior. | . ‘ '

En el procedimiento segin 1a invencién se hace
uso de un disolvénte polar adecuado, es decir un disolven
te en el que la urea y/o el biuret es/son soluble/s, pero
en el que el 4cido ciamirico es comparétivamente menos so
luble, Son ejemplos de tales disolventes lag dialcohil-sul
fonas y ias sulfonas ciclicas gue contienen hagta 12'%£ ;
mos de carbono; los cresoles y fenoles sustituldos por.Ka-
16genos; las pirrolidonas y los uretanos sustituldos e§~
el &tomo de N con grupos fenilo o mleohilo con hasta 6 #fo
mos de carbono; los uwretanos ciclicos, los poliéter alépm
holes y los poliéteres ciclicos, y el ciclohexenol o log,
ciclohexanoles sustitulfdos con uno o mis grupos de hidro-

)

carburo. Son ejemplos de disolventes especificos la dime

Ty

tilsulfona, dipropilsulfona, el sulfolano, logeclorocresg:

P

les, la 5-metil-p-oxazolidinona, el éter monometilico de
dietilenglicol, éfer dietflico de dietilenglicol, 2-metil
ciclohexanol, 2,6—dimetilciclohexanol ¥ 2,4,6-trimetiled
clohexanol. El sulfolano, o un derivado suyo sustituldo
con uno o més grupos metilo, son particularmente adecuados
para uso en el procedimiento de la invencidn.

| El nitra&é usado puede ser por ejemplo nitrato
de amonio no sustituldo o el nitrato de amonio sustituido
en el 4tomo de N por alcohilo, en el que el (los)'grupo(s)
glcohilo contienen preferiblemente hasgta 6 étomoé de car-
bono por grupo alcohilo, el nitrato de sodio, nitrato de

potasio, nitrato de magnesio o nitrato de calelo. Son tam
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I
I'-bj?én particularmente adecuadas las seles de litio, estron-

cio y bario. Le conceutracién de nitrato puede ser, por ejep

plo, de desde 0,1% en peso a 50ﬁ en peso, particularmente

de 0,5% en peso a 10% en peso, basado en el dlsolvenue.
5 _ La concentracién de urea y/o biuret de partida es
preferiblemente de hasta 750, y particularmente entre 150

. ¥ 500 -gramos por kg de discluciédn.

Puede incorporarse un catalizador en la mezcla
de reaccidn, por ejemplo un 4cido, un anhfdrido de Acido o
10 wne sl de amonio, preferiblemente derivada de un &cido, gue
, es soluble en el medio de reaccién. | ' e

En el procedimiento segin la invencibn es vensa-
joso dismimuir la concentracién de amonifaco en el reagiof,
Esto puede efectuarse por ejemplo por arrastre con un:éas
€ 15 de arrastre, por ej., aire, nitrégeno o dibxido de carbono.

,,,,,

: ) ' Pueden.usarve también agentes de arrastre o de ebu111c1én
. ‘que se introducen en el reactor en forma liquida, por éﬁ.?
hldroca:buros aliféticos, arométlcos ¥ allfétlcos~aroméimu
cog mixtos que coniienen preferiblemente de 3 a 12 étomos
20 de carbono, por ej. ciclohexano, tolueno o xileno. Ia pre
sién parciai de amonfaco puede reducirse también por medio
- de una presidén reducidg. '
- La tempnratura de reaccidn ests usualmente en el
intervalo entre 1502 y 2809C, preferiblemente eubre 1709
25 _ ¥y 220¢C; y particularmente entre 175¢ y 2002C. .

‘ Lo presién de reaccién puede estar entre 0,01 y
10 atmésferas, y preferiblémente entre 0,5 y 2 atmbésferas,

por ej. presibén atmosférica. Si se pretende reducir la pre

si6n parcial de amonfiaco bajo presidn feducida, ésto pue-

5 3g Ge efectuarse a una presibén de entre 0,01 y 0,25 atmbsfe-
2505 ' .
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El procedimiento segiin la invencién puede efec~
tuarge discontinuamente, pero es particularmente adecuado
pars, tfabajar en condicionés:conﬁinuas.

5 Ia invencibn se describe e ilustra particular-
mentevmas adelante en el dibujo anexo, que es una realizg
cibn esquemética de la realizacién de un gparato para lle
var a cabo la invencién, '

" Haciendo referencia al dibujo, se introducen
10 urea y/B biuret, a través de la conduceién 1, al recié%qé

te A de disolucidén en el que se disuelve el material Q?;n

partida en una disolucién de nitrato de amonio en sulfcla

A

no. La disolucidn pasa después por la conduccién 2 al re=

R I

cipiente B de reaccién que es un lavador de gases, donde

15 gse efectia la conversién en dcido ciamirico. S5i se deséa‘

H LRI S

: puede introducirse un gas de arrastre, por ej. nitrégens,

An A

y/o un aditivo de arrastre condensable, por ej. xileno, en

k]
-~

el recipiente B a través de la conduccién 3. Una mezcya:,
gaseosa que conbtienc amonfaco y vapor de disolvente péééﬂ
| 20 por la conduccién 4 al condensador C. Por la conduccién 5
vuelven al recipiente B disolvente condensado, ¥y posible-
mente xileno condensado. El condensador C esApreferible-
mente un depurador en el que el 1lfquido de lavado usado

i puede ser una disolucidén de vrea y/o biuret en el disol~
25 | vente usado, que se suministra por la con&uccidﬁ 2a., De C
gale por la éonﬂuccién 6 gas no condensado. Este gas cons
ta&sustaneialmente de amonfaco puro o una megcla de amo-
niaco/gas de arrastre, de la que puede recuperarse amonia

co fécilmente,

30 Una suspensién de dcido ciamirico en el disol-
25058
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|_vente que contiene nitrato de amonio fluye dei reactér B,
por la conguecién 7, &l separador D, donde se separa el dci
do ciamirico; por ej. por filtracidn, precipitacién, decan
$acidn o centrifugacidn, Ei pfoducto s6lido fldya por la
5 cénduccién 8 al lavador E, donde el producto se lava con
agua suministrada por la conduccién 10; y el agua se des—
carga del lavador a través de la conduccién 1l. Se descar~
ga 4cido ciamdrico puro por la conduccidén 12. 8i se desea;
el 4cido ciamirico que sale del separador, é travég de la
10 conducoién 8, puede liberarse de disolvents residual t?@j
t4ndolo con un gas inerte calienﬁe qae puede contener é&{
pof, para eliminar las trazas de urea sin convertir. féqqe
someterse también a una hidrdlisis écida,rﬁor ej. con ééit

do nitrico, pars hidrolizar las trazas de amelida ¥y améii;

-

15 na a 4cido ciamirico, pero esto no es necesario usualmentie

. porgue el contenido de amelina/émelidé del écido cianﬁ}igp

-

es ja suficienfemente bajo para la mayoria de los usos{é
Las aguas medres que se separaﬂ en el separador D, y’qg;:f
pueden contener ain urea y/o biuret no convertidos y qﬁé;%
. 20 esta gaiurada con Acido ciamirico, yuelve al disolvedor A
' por la conduccién 9. '

] o Al comienzo del procedimiento contimio se intro-
dujeron algo de sulfolano y nitrato de amonio en el reci-
piente B. El disolvente y él nitrato ée recirculan, y:cual
'25 : quier pérdida puede pompensarse por 1aé conducciones (que

no se miestran) del sistema de recirculacién,:preferible-

mente en el disolvedor A.

Se dan ios siguientes Ejemplos de la invenciénm,

con un Experimento Comparativo.

5 Bg En todos los Ejemplos descritos en la Tabla ang
2505 - : | |

[




i P- 68,959

10

15

e

20

25

30
25058

Hojn nam, 6

: .
!.%xa y en el Experimento Comparativo, 500 g de sulfolano gue

contenfan el tanto por ciento en peso (basado en sulfolano)
de nitrato de amonio que se indica, se calentaron a 2052C
con agitacidén, Se hicieron paéar 170 m1 (a temperatura y
presibén normales) de nitrégeno por hora a través de la meg
cla de reaccidn. Se afiadieron después 137,5 g de urea, deg
cendiendo la temperaturs a 188¢C, y la mezcla de reaccién
se mantuvo a esta temperatura. La reaccidn se efectud a
presibn atmbsférica. Al cabo de una hora se interrumpidé la
reaccibn por enfriamiento en agua de hielo, y se sepafdsgl

deido ciamirico resultante. EL contenido de amelida del

»
T

producto de dcido ciamirico ge indica en la Tabla. El con

tenido de emelina era menor que el limite de detecoidq;ée;

oY 3

método de anfdlisis usado. N
‘ £
Tabla n . RS
Ejem. Concentracién Conversién  Contenido de ainéli
15 de nitrato de de urea, da del producto_ de
P - amonio, % en A dcido ciamirico,’ .
peso ' % en peso nas
I 30 16 - 0,4
II 10 | 30 0,2
I1I 1 N 33 _ 0,3
Experi,
mento
Compa-
rativo -~ 62 2’2
\
1
\
1
\
\
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REIVINDICACTIONES

Los puntos de invencién propia y‘nueva; que se
presentan para que sean objeto de esta solici‘cgd de Paten
te de Invencidén en Espafia, por VEINIE aﬁpsf son 163 gue se
recogen en las reivindicaciones siguientés:

18, Un procedimiento para preperar deido ciami’

E]

rico calentando una disolucidn de urea y/0 biuret en un Qi

v s 4

solvente orgénico polsr de los mismos pero en el que el el

do ciamirico es menos soluble, caracterizado porque la reac

cibn se efectua en presencia de un nitrato de amonio, de

metal alcalino y/o metal alcalinotérreo disuelto en el me-

dio de reaccibn. :

2z, Un ﬁrocedimientd segdnAla reivindicacidﬁ??gi
en el que dicho disolvente es una dialcohil-sulfona o uééi;
sulfona cfclica con hasta 12 Atomos de carbono, un cresbl
o fenol sustituido por halégéno, una pirrolidona o un ure-
tano sustituldo en el &tomo de N con grupos fenilo o alcg
hilo con hasta 6 &tomos de carbono, un uretano cfclico, un
poliéter alcohol, un poliéter ciclico, cicloheianol o un
ciclohexanol sustituido con uno o més grupos de hidroqar»
buro con hasta 6 Adtomos de carbono en el grupo,

© 32, Un procedimiento segin la reivindicacién 28,
en el que dicho disolvente es sulfoiano.

48, TUn procedimiento segin las reivindicaciones

12 a 38, en el que dicho nitrato es nitrato de amonio no

suétituido.
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58, Un procedimiento segin cualquiera de las rei
vindicaciones 128 a 42, en el que la concentracibn de nitra-
%o es de 0,1% a 50% en peso, con relacién al -disolvente.

62, Un procedimien%o segin la reivindicacién 58,
en el que la concentracién de nitrato es de 0,5 a 10% en
peso, con relacién al disolvente. .

72. Un procédimiento para preparar 4cido cliany
rico,

Pal y como se ha descrito en la lMemoria que an-
tecede, representado en los dibujos que se acompafian j 03
ra 10s fines gue se han especificado. M;;i
Egta Memoria consta de ocho hojas escritas a-@é

quina por una sola cara. Can

Hdrity 1 ar 1978

P.A.
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