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Sposob wytwarzania dwuweglanu aminoguanidyny metoda ciagla

1

Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania dwu-
weglanu aminoguanidyny metoda ciggla.

Znany jest spos6b wytwarzania dwuweglanu
aminonoguanidyny przez reakcje steZonego roztwo-
ru wodnego cyjanamidu o zawartoSci azotu na
przyklad 90—120 g na litr, z hydrazyng lub jej
solami i nastepne stragcanie za pomocg rozpusz-
czalnych weglanéw. Poza tym wiadomo, ze w celu
uzyskania wysokiego stopnia przereagowania hy-
drazyny nalezy stosowaé roztwor cyjanamidu w
nadmiarze, a dodawanie hydrazyny lub jej soli
powinno nastepowaé mozliwie szybko przy war-
toSci pH>8. .

Okazalo sie jednak, ze w tym znanym procesie
mimo szybkiego dodawania hydrazyny do stezone-
go roztworu cyjanamidu, tworzg sie produkty
uboczne, ¢o powoduje strate znacznych iloSci cy-
janamidu, ktéry jak wspomniano, stosowany jest
w nadmiarze. Straty sg tym znaczniejsze, im wiek-
sze iloSci substratéw poddaje sie reakcji. Rowniez
dodatkowe alkalizowanie mieszaniny stanowiacej
sole hydrazyny i cyjanamid powodujg, przy ilos-
ciach stosowanych na skale techniczng, powsta-
wanie vs}iekszych iloSci produktéw ubocznych, po-
niewaz z chwilg zalkalizowania Srodowiska, reak-
cja syntezy przebiega spontanicznie i jest silnie
egzotermiczna tak, ze. utrzymanie wtaSciwej tem-
peratury reakcji jest bardzo trudne. Wszystkie te
reakcje uboczne powodujg zwiekszone zuzycie cy-
janamidu odbiegajgce znacznie od stechiometrycz-

56434

5

10

20

25

30

2
nego sktadu skladnikéw wyjSciowych. W celu
przeprowadzenia 85°/ przemiany hydrazyny ko-
nieczne jest zachowanie stosunku hydrazyny do
cyjanamidu wynoszacego 1 :1,8.

Stwierdzono, Ze reakcje uboczne zahamowuje sie
w znacznym stopniu, jeS§li do reaktora doprowadza
sie jednocze$nie w sposob ciggly skladniki reakcji
oraz §rodek alkalizujgcy, korzystnie amoniak, przy
czym podczas procesu utrzymuje sie warto§é pH
$§rodowiska reakcji wynoszacg 7,2—8,0, za$§ stosunek
molowy cyjanamidu do hydrazyny w granicach

‘1,06:1do1,5:1.

Nieoczekiwanie stwierdzono, ze zachowujgc ta-
kie warunki procesu mozna stosowaé roztwor cy-
janamidu o niskim stezeniu azotu na przyklad
60—80 g na litr czyli produkt otrzymywany tech-
nicznie, bez potrzeby jego zatezania.

Wedlug wynalazku proces prowadzi sie w ten
sposdb, ze przygotowuje sie malg objetosé, ko-
rzystnie 5—10°/0 pojemno$ci reaktora, roztworu
reakcyjnego skladajgcego sie z roztworu cyjana-
midu i hydrazyny lub soli hydrazyny o wartosci
pH = 7,2—8,0. Roztwér ogrzewa sie do tempera-
tury 50—80°C, dodajgc jednocze$nie podczas mie-
szania, hydrazyne lub jej sole, roztwér cyjanami-
dowy o stezeniu azotu 60—80 g na litr i amoniak
korzystnie gazowy, w taki sposéb aby warto§¢ pH
nie byla wyzsza, ani nizsza od 7,2—8,0.

Szybko$§¢ doprowadzania skladnikéw reakcyjnych
do reaktora reguluje sie tak, aby mieszanina reak-
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cyjna przebywala w reaktorze w ciggu 10—30 mi-
nut, zwlaszcza 20 minut. Przez ewentualne chlo-
dzenie zapobiega sie przekroczeniu temperatury
reakcji, ktérg utrzymuje sie w granicach 50—80°C.
Mieszanine reakcyjna odprowadza sie z reaktora
w sposéb ciagly, za§ wytragcanie dwuweglanu ami-
noguanidyny nastepuje: w zbiornikach w znany
sposéb, za pomocg rozpuszczalnych weglanéw, na
przyklad weglanu sodowego.

Przyklad 1I. Do reaktora o pojemnoS$ci 30
«litréw wprowadza sie roztwoér reakcyjny zawie-
rajacy 1,33 kg siarczanu hydrazyny (97%) i 5 li-
trow roztworu cyjanamidu zawierajacego 68,3 g
azotu w litrze. Warto§¢ pH roztworu wynosi 7,9.
Reaktor wyposazony jest w mieszadlo, przyrzady
do mierzenia wartoéci pH i temperatury oraz prze-
wody doprowadzajace i odprowadzajace. Po ogrza-
niu mieszaniny reakcyjnej do temperatury 70°C
dodaje sie w sposéb ciggly podczas mieszania siar-
czan hydrazyny (97%,) z szybko$cia 367 g/minute
oraz roztwér cyjanamidu o stezeniu azotu 66,5 g/l
z szybko$cia 1,47 litréw/minute. Jednocze$nie
wprowadza sie gazowy amoniak w taki sposdb, aby
utrzymaé warto§¢ pH w granicach 7,2—8,0. Stosu-
nek molowy hydrazyny do cyjanamidu wynosi
1:1,27. Temperature utrzymuje sie w granicach
“15—T7°C. Po osiggnieciu objetosci 50 litréw, od-
prowadza sie przez syfon roztwér reakcyjny w
iloSci odpowiadajacej iloSci doprowadzanych rea-
gentéw. Do roztworu reakcyjnego odprowadzanego
w ciggu 2 godzin, dodaje sie¢ 45 g weglanu sodo-
wego. Po 20 godzinach otrzymuje sie 37,7 kg we-

glanu aminoguanidyny o czystoSci 98,7°/. Wydaj- .

no$é¢ wynosi 83,3%, w odniesieniu do wprowadzo-
nej hydrazyny i 65,5°/0 w odniesieniu do cyjana-
midu.
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Przyktad II Postepujgc jak opisano w przy-
kladzie I otrzymuje sie przy stosunku molowym
cyjanamidu do hydrazyny 1,07 :1, 999, dwuweglan
aminoguanidyny o wydajno$ci 80°/o w odniesieniu
do hydrazyny i 74,89, w odniesieniu do cyjana-
midu.

Przyktlad III. Postepujac jak w przykladzie
I otrzymuje sie przy stosunku molowym cyjana-
midu do hydrazyny 1,52 :1, 99,7/0 dwuweglan ami-
noguanidyny, o wydajno$ci 87,19, w odniesieniu
do hydrazyny i 57,370 w odniesieniu do cyjana-
midu.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania dwuweglanu aminoguani-
dyny metoda ciagla przez dzialanie wodnego
roztworu cyjanamidu na hydrazyne i (albo) jej
sole w temperaturze 50—'90°C, w: obecnoSci
amoniaku jako $§rodka alkalizujgcego i przez
nastepne wytracenie produktu za pomocg roz-
puszczalnych w wodzie weglanéw, znamienny
tym, ze do reaktora doprowadza sie jednocze$-
nie i w sposéb ciggly roztwér cyjanamidu, hy-
drozyne lub jej sole oraz $§rodek alkalizujacy,
przy czym utrzymuje sie warto§¢ pH w gra-
nicach 7,2—8,0, za§ stosunek molowy cyjana-
midu do hydrazyny lub jej soli w granicach
1,05:1 do 1,5:1, po czym po 10—30 minutach,
zwlaszcza 20 minutach przebywania regentéw
w reaktorze, mieszanine poreakcyjng odpro-
wadza sie w sposéb ciagly na zewnatrz ukladu
reakcyjnego, a produkt reakcji wyodrebnia si¢
W znany sposob.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1 znamienny f{ym, ze do
do reakcji z hydrazyng lub jej soig wprowadza
sie roztwér cyjanamidu o stezeniu azotu 60—
80 g na litr. :

WDA-1. Zam. 1279. Nakiad 310 egz.
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