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1z literature je poznat veliki broj postupaka za ¢i§¢enje melamina. Pri tome se kao polazni materijal preporuca urea, koja
se ili kod visokog tlaka 1 nekataliticki, ili kod niskog tlaka i1 uz primjenu jednog katalizatora, pretvara u melamin,
amonijak 1 CO,. Takoder je poznato da kod tih postupaka, narocito kod visokotlacnih postupaka, nastaju razni nus-
proizvodi odn. nedistoce, kao npr. melem, melam, amelin, amelid ili ureidomelamin, koji ugrozavaju ¢isto¢u melamina.

Obrada melamina proizvedenog putem visokotlatnog postupka vrsi se primjerice prema US 3,116,294 (Montecatini)
odvajanjem CO; 1 NH;-plinskih otpadaka iz teku¢eg melamina, koji se jo§ zakljucno, kako bi se uklonio otopljeni CO,,
obraduje u protustruji sa NH;, sakuplja u drugom reaktoru i jedno vrijeme ostaje u njemu. Kolona za odvajanje 1 drugi
reaktor se pri tome drZe pod istim uvjetima temperature 1 tlaka kakve ima reaktor uree, naime na 250 do 500°C i tlakom
od 40 do 150 bar. Tako dobiveni melamin se uzima iz drugog reaktora i naglo se hladi vodom ili mijeSanjem s hladnim
plinovima. Cisto¢a melamina dobivena ovim postupkom ipak nije dovoljna za odredene primjene, npr. kod proizvodnje
melamin-formaldehid smola za prekrivanje povr$ina, jer je osobito sadrzaj melema prevelik. Kao sto je poznato iz CH
345.894, oneciscenja kao §to su melem 1 melam su netopiva odn. tesko topiva u vodi 1 vodenim alkalil otopinama, tako
da se ti spojevi kod prekristalizacije melamina, primjerice nastavno na ponovnu obradu prema Montecatini postupku,
tesko mogu ukloniti iz melamina koji treba Cistiti, 1 uz velike gubitke melamina.

Zadatak ovog izuma je prema tome, pronalaZenje postupka kod kojeg bi se sadrzaj necistoca, naroCito necistoca tesko
topivih ili netopivih u vodi 1 vodenim alkalil otopinama, mogao reducirati bez gubitaka melamina.

Ovaj bi se zadatak mogao rijesiti putem postupka pri kojem bi se onecis¢eni melamin odredeno vrijeme ostavio pri
parcijalnom tlaku amonijaka od iznad 150 bar i pri temperaturi od iznad 280°C 1 zatim naglo ohladio.

Predmet ovog izuma je postupak za ¢is¢enje melamina koji je naznaCen time, da se onecis¢eni melamin ostavi stajati od
5 minuta do 20 sati pri parcijalnom tlaku amonijaka od 150 do 400 bar u temperaturnom podruc¢ju od 280 do 430°C,
nakon Cega se naglo hladi na sobnu temperaturu 1 kona¢no se smanjuje tlak ili se istovremeno hladi i smanjuje tlak te se
dobiva €isti melamin u obliku praha.

Postupak prema ovom izumu je prikladan za CiS¢enje melamina, koji se pojavljuje u ve¢ poznatom postupku, a koji
sadrZi narocito necistoce kao melem 1 melam. Melamin koji treba Cistiti, u slucaju da se pojavljuje u kristalnom obliku
ili kao prah, se prvo zagrijava na temperaturu unutar temperaturnog podru¢ja od 280 do 430°C po mogucnosti na ili
iznad toc¢ke taljenja melamina do 400°C, a zatim se ostavi stajati u tom podru¢ju odredeno vrijeme pri parcijalnom tlaku
amonijaka vecem od 150 bar. Ako se melamin koji treba Cistiti pojavljuje kao talina odn. teku¢a faza, kao npr. nakon
visokotla¢nog reaktora za sintezu melamina pretvaranjem uree, tada moze izostati ta faza zagrijavanja, a temperatura
taline se dovodi na Zeljenu vrijednost unutar gore definiranog temperaturnog podrudja.

Temperatura melamina koji treba Cistiti se moze za vrijeme stajanja odrZzavati konstantnom, ali se moZe 1 mijenjati
unutar gore definiranog temperaturnog podrudja. Tako se temperatura primjerice moze kontinuirano ili postepeno unutar
granica temperaturnog podrucja sniziti ili povisiti. Vrijeme stajanja moZe varirati u Sirokom podru¢ju. Ono ovisi
uglavnom o Zeljenoj krajnjoj vrijednosti one¢i§cenja, kao o parcijalnom tlaku amonijaka i ekonomskim faktorima i
moZe biti izmedu 5 minuta 1 20 sati, preporuca se izmedu 10 minuta 1 10 sati, a narocito izmedu 30 minuta do 4 sata.

Duzi periodi stajanja su takoder prema Zelji moguéi. Parcijalni tlak amonijaka moZe isto tako varirati u velikom
podrudju 1 nalazi se izmedu 150 1 400 bar. Preporuca se parcijalni tlak amonijaka do 360 bar, narocito se preporuca ako
je podeSen na 300 bar. Moguce je variranje tlaka za vrijeme perioda ¢ekanja. Nadalje je mogucée umijesati 1 druge
inertne plinove pod reakcijskim uvjetima, kao npr. dusik.

Po zavr§etku perioda stajanja, moZe se, ovisno o tehnickim uvjetima, prvo hladiti a zatim smanjiti tlak, ili istovremeno
smanjiti tlak 1 hladiti. Hladenje na sobnu temperaturu se primjerice vrsi naglim hladenjem pomocu hladnog tekuceg
medija, primjerice pomocu vode ili teku¢eg amonijaka ili mijesanjem s hladnim plinovima.

Pomocu postupka prema ovom izumu se dobiva melamin u kristalnom obliku odn. kao prah i ima znatno reduciran
sadrzaj melema i melama.

Postupak prema ovom izumu moZe se provoditi kako diskontinuirano, tako 1 kontinuirano.

Postupak prema ovom izumu se moze primijeniti pri svakom iz tehnike poznatom melamin-procesu. U preporucivom
obliku izvedbe se postupak prema ovom izumu kombinira s visokotla¢nim postupcima poznatim iz tehnike, kao §to je
npr. opisano u Ullmann/s Encyclopedia of Industrial Chemistry (Enciklopedija industrijske kemije), 5. izdanje, Svezak
A-16, str. 174-179. Postupak prema ovom izumu se naroCito dobro provodi nastavno na poznate faze obrade
visokotlacnih postupaka. Te faze obrade sadrze
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a) odvajanje NH;/CO,-plinske mjesavine dobivene kod pretvorbe uree od teku¢eg melamina, kao i

b) reduciranje CO, otopljenog u melaminu unoSenjem NH;.

Te faze obrade su primjerice opisane u US 3,116,294, Postupak prema ovom izumu se moZe vrsiti nastavno direktno na
reaktoru za pretvorbu uree ili nastavno na gore opisane faze obrade, pri ¢emu obrada moZe sadrzavati kako faze a) u
kombinaciji sa b), tako 1 samo jednu od tih faza.

Primjer 1-7

U mini autoklav sa 10 ml volumena stavlja se odredena koli¢ina (EW) melamina s definiranim pocetnim sadrZzajem
necistoca kao 1 koli¢ina amonijaka potrebna za odrzavanje odredenog tlaka p. Konacno se autoklav uranjanjem u medij
koji je nosac¢ topline brzo zagrijava na temperaturu T 1 ostavlja stajati t minuta na toj temperaturi. Nakon toga se
autoklav uranjanjem u hladnu vodu brzo hladi i smanjuje se tlak. Kod tako pro¢is¢enog melamina se istrazuje krajnji
sadrZaj ne€istoca, naro¢ito melema. Parametri postupka, kao $to je izvaga melamina (EW), tlak p, vrijeme t, temperatura
T, pocetni sadrzaj melema (MEo), melama (MAo), amelina (ANo), amelida (ADo) 1 ureidomelamina (UM) te
djelomi¢no amelina (AN) 1 amelida (AD) prikazani su u tabeli 1.

Pr.[EW]| P | T t | MEo | ME [ MAo | MA [ UMo | UM | Ano | AN | ADo [ AD
(mg) | (bar) | (°C) (min) | ppm | ppm | ppm [ ppm | ppm | ppm | ppm | ppm | ppm
ppm

1 [ 268 1350 ] 290 [ 10 [ 5600 | 1100 | 18300 [ 320 | 10600 | 170 - - - -

2. [ 268 1350 | 290 | 100 [ 5600 | 150 | 18300 [ 220 | 10600 | 290 - - - -

3.1 80 [ 350 ] 370 | 180 [ 5600 | 90 [ 22000 1600 | 3300 [ 710 | 6700 | 350 [ 1000 | 150

4. [ 51 1250 ] 400 | 180 [ 13000 | 130 | 22000 [ 2000 | 3300 | 820 [ 6700 | 400 [ 1000 | 120

5.1 159 [ 250 | 340 | 180 [ 13000 | 40 [ 22000 | 1200 | 3300 [ 410 | 6700 | 290 | 1000 | 50

6. | 176 [ 250 | 310 | 960 [ 13000 | 40 [ 22000 | 930 | 3300 [ 420 | 6700 | 460 | 1000 | 50

7. 159 [ 250 |3470] 10 [ 13000 ] 330 [22000 | 3600 | 3300 [ 590 | 6700 | 830 [ 1000 | 150

8. | 126 | 200 [ 330 | 100 | 12000 | 190 - - - - - - - -

9. [ 1151200 ] 400 | 60 [ 16000 | 980 - - - - - - - -

10.] 113 | 200 | 370 | 100 | 12000 | 450 - - - - - - - -

11.] 90 | 150 [ 370 | 240 | 16000 | 670 - - - - - - - -

12.] 84 | 150 [ 340 |1740] 12000 | 270 - - - - - - - -

13.] 67 | 150 [ 350 | 180 | 12000 | 890 - - - - - - - -

- nije odredeno

PATENTNI ZAHTJEVI

1. Postupak za Ci§¢enje melamina, naznacen time, da se onecis¢eni melamin ostavi stajati na 5 minuta do 20 sati pri
parcijalnom tlaku amonijaka od 150 do 400 bar u temperaturnom podruju od 280 do 430°C, nakon ¢ega se naglo
hladi na sobnu temperaturu i kona¢no se smanjuje tlak ili se istovremeno hladi 1 smanjuje tlak te dobiva Cisti
melamin u obliku praha.

2. Postupak prema patentnom zahtjevu 1, naznacen time, da se melamin ostavi stajati u temperaturnom podrucju
izmedu tocke taljenja melamina i 400°C.

3. Postupak prema patentnom zahtjevu 1, naznacen time, da je parcijalni tlak amonijaka podesen na do 360 bar.
Postupak prema patentnom zahtjevu 1, naznacen time, da vrijeme stajanja iznosi 10 minuta do 10 sati.

5. Postupak prema patentnom zahtjevu 1, maznafen time, da sc postupak nastavlja na visokotlatni proces za
proizvodnju melamina.

6. Postupak prema patentnom zahtjevu 1, maznafen time, da se postupak nastavlja na visokotlatni proces za
proizvodnju melamina iz uree.

7. Postupak prema patentnom zahtjevu 1, nazna€en time, da se postupak nastavlja na obradu jednog visokotlacnog
postupka, pri ¢emu obrada obuhvaca faze
a) odvajanja NH;/CO,-mjes$avine plinova dobivene kod pretvorbe uree, od tekuceg melamina i/ili
b) reduciranja CO, otopljenog u melaminu uz unoSenje NH;.

SAZETAK

Postupak za ¢iscenje melamina, pri kojem se onecis¢eni melamin ostavlja 5 minuta do 20 sati stajati pri parcijalnom
tlaku amonijaka od 150 do 400 bar u temperaturnom podrucju od 280 do 340°C, nakon ¢ega se naglo hladi na sobnu
temperaturu 1 konac¢no se smanjuje tlak ili se istovremeno hladi 1 smanjuje tlak te dobiva Cisti melamin u obliku praha.
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