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- Sposéb otrzgmywania melaminy

Udzielono z mocg od dnia 27 lutego 1950 r

Znane sg liczne sposoby otrzymywania mela-
miny z dwucyjandwuamidu przez ogrzewanie te-
go ostatniego w autoklawach w obecnoSci amo-
niaku lub obojetnego gazu pod zwigkszonym ci-
$nieniem. W zalezno$ci od utrzymywanych wa-
runkow obok melaminy powstajg zwykle zmien-
ne ilo$ci produktéw ubocznych, tworzacych tru-
dne do usuniecia zanieczyszczenia melaminy.
Przez dodatek dostatecznej ilo$ci amoniaku i
szybkie przeprowadzenie przemiany pod cisnie-
niem kilkudziesieciu do stukilkudziesieciu atmo-
sfer nastepuje praktycznie catkowita przemiana
dwucyjandwuamidu w melamine. ’

Bezpieczne przeprowadzenie tego procesu. jest
jednak trudne ze wzgledu na to, ze zapoczatko-
wanie. reakcji nastepuje dopiero w temperaturze
okolo 150 — 200°C, przy czym wydzielajg sig
znaczne ilodci ciepla, ktére powodujg gwattowny
przebieg reakcji i r6wniez gwaltowne i znaczne
podniesienie si¢ temperatury i ¢iSnienia. W wa-
runkach tych autoklaw moze ulec rozerwaniv.

W celu unikniecia tego niebezpieczernistwa sto-
sowano rézne sposoby, jak wytwarzanie zawie-

siny drobno zmielonego dwucyjandwuamidu w
rozpuszczalniku obojetnym i stopniowe wtlacza-
nie jej do autoklawu, ogrzanego do temperatury
reakcji i zawierajacego odpowiednig ilos¢ amo-
niaku lub rozpuszczenie dwucyjandwuamidu w
ciekiym amoniaku i stopniowe wtlaczanie tego
roztworu do utrzymywanego we wilasciwej tem-
peraturze autoklawu.

_ Sposoby te wymagajg stosowania znacznych
ilosci rozpuszczalnika lub amoniaku i charakte-
ryzujg sie do$¢ skomplikowang aparaturg. Stwier-
dzono, ze mozna unikngé wyzej wymienionego
niebezpieczenstwa, uprosci¢ aparature i przebieg
procesu oraz zmniejszy¢ ilo§¢ dodawanego amo-
niaku, jezeli dwucyjandwuamid wprowadzi¢ do
autoklawu w otwartym naczyniu i po zamknieciu
altoklawu i usunieciu zeri powietrza, napetni¢ go
do kilku lub kilkunastu atmosfer obojetnym ga-
zem, wprowadzi¢ do dwucyjandwuamidu niewiel-
kg iloéé amoniaku, podniesé cisnienie do kilku-
dziesieciu atmosfer obojetnym gazem i ogrzaé
dno naczynia, w ktérym znajduje sie¢ dwucyjan-
dwuamid do temperatury zapoczgtkowania re-

*) Wiasciciel patentu o$wiadczyl, ze wynalazcami sa Aleksander Pilc i Stefania Domanus w Warszawie.
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akcji to jest do okolo 180—200°C." Wowczas na
skutek’ wydzielajacego sie ciepla reakcji tempe-
ratura nastgpnej warstwy dwucyjandwuamidu
podnosi si¢ powyzej temperatury niezbednzj dla

zapoczgtkowania reakcji, amoniak z dolnej war-

stwy destyluje do nastepnej i proces przebiega
samorzutnie do korca, dajac. w ‘efekcie melami-
ne o wysokiej czystosci. BN

Przez odpowiednig izolacje wewnetrznego na-
czynia mozna ilo$¢ ciepla traconego przez to na-
czynie i -przenoszonego na $cianki autoklawu wy-
datnie zmniejszy¢ i spowodowac, ze temperatura
$cianek wlas:iwego autoklawu podczas szeregu
kolejno przeprowadzonych procesow ulega powol-
nym i nieznacznym zmianom i przecietnie utrzy-
muje sie na niskim poziomie.

Ze wzgledu na do$¢ znaczng przestrzen wolng
w autoklawie i utrzymywanie temperatury $cian-
ki autoklawu na niskim poziomie buforowos$¢
ukladu jest znaczna, dzieki czemu wzrosty cisaie-
nia sg umiarkowane. N
- Druga przyczyng umiarkowanego wzrostu cis-
nienia jest zuzywanie sie znacznej czeSci ciepla
reakcji na podgrzanie dwucyjandwuamidu. Za-
miast bezposredniej izolacji wewnetrznego na-

yyezynia mozna nakry¢ je kloszem z cienkiej bla-

chy i klosz ten izolowac.

Pracujagc w ten sposéb unika sie¢ 'skraplania
amoniaku na pokrywie i bocznych $ciankach au-
toklawu, uzyskujac dalsze zmniejszenie zmian
temperatury Scianek wtasciwego autoklawu.

-Jak z tego wida¢ istotg powyzszego wynalazku
Jest zastosowanie oddzielnego otwartego naczy-
nia do dwucyjandwuamidu i prowadzenie proce-
su w autoklawie pod zwiekszonym cisnieniem
przez podgrzanrie tylko cze$ci dwucyjandwuami-
du do temperatury reakcji w obecnosci amoniaku
i gazu obojetnego réwnoczesnie.

Przyklad W autoklawie o pojemnosci 3 1

umieszczono na dnie grzejnik elektryczny. Na
grzejniku ustawiono ‘otwarte naczynie zawiera-

jace 1100 g dwucyjandwuamidu.- Nastgpne autc- -

klaw zamknieto i po usunigciu powietrza napet-
niono go azotem do 10 atm, d~dano 44 g amonia-

ku, doprowadzono cisnienie azotem do 70 atm
i ogrzewano dno naczynia z dwucyjandwuami-

" 'dem do temperatury reakcji.

Z chwilg zapoczgtkowania sie¢ reakcji, co po-
znawano po Szybszym -wzroScie ciSnienia, ogrze-
wanie wylaczano. Po 15 minutach od tej chwili
reakcja byla zakoriczona.

Po otworzeniu autoklawu okazalo sie, ze dwu-
cyjandwuamid przereagowal w calej masie dajgc
krystaliczng melaminge o czystosci przecietnej
99,2%.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b otrzymywania melaminy z dwucyjano-
dwuamidu, znamienny tyne ze dwucyjan-
dwuamid wprowadza sie¢ do otwartego naczy-
nia, umieszczonego w autoklawie, i po zam-
knieciu autoklawu i usunieciu zen powietrza
napelnia go gazem obojetnym, doprowadza-
jac cis$nienie do-kilku lub kilkustu atmosfer
po czym do dolnej czeSci naczynia z dwu-
cyjandwuamidem wprowadza
iloé¢ amoniaku i ogrzewa dno naczynia do
temperatury zapoczatkowania reakcji to jest
do 180 — 200°C. .

2. Sposéb wediug zastrz. 1, znamienny tym, ze
ilo$¢ ciepia, odprowadzang z naczynia z dwu-
cyjandwuamidem, regulhje sie przez ewentu-
alne nalozenie na $cianki tego naczynia od-
powiedniej warstwy izolacyjnej lub przez na-
krycie go izolowanym kloszem.
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