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Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania me-
laminy z mocznika, przy czym otrzymuje się
produkt o zawartości melaiminy wyższej od 99*/o.

Melfrminę otrzymuje się znanymi sposobami
przez ogrzewanie mocznika w odpowiednich
warunkach temperaturowych i ciśnieniowych,
z dodatkiem lub bez amoniaku z dobrą W/daj-
notcią, lecz o czystości na ogół nie wyższej
od Mi:-~ 9f/o.

Oczyszczanie produktu w celu otrzymania
czystej mefaminy, stosowalnej np. w wytwarza¬
niu żywic jest kosztowne i można je przepro¬
wadzić tylko za pomocą specjalnego skompli¬
kowanego traktowania.

Przecteliotem wynalazku jest otrzymywanie
melantfny o wysokiej czystości z mocznika bez
dodatkowego oczyszczania.

Jak wiadomo przemiama mocznika w mela-
mioę zachodzi według schematu uwidocznione¬
go na fig. 1.

Razem z tworzeniem się melaiminy zachodzi
także tworzenie się HN$, COf i innych niezi¬
dentyfikowanych pośrednich i drugorzędnych
gazowych produktów, które są rozpatrywane.
jako włączone pod pozycje CO*

Znany jest korzystny wpływ obecności amo¬
niaku w trakcie reakcji, zapobiegającego roz¬
kładowi melamimy w warunkach reakcji. Z te¬
go powodu w wielu znanych sposobach wpro¬
wadzano NH3 razem z mocznikiem do reaktora,

Literatura dotycząca wytwarzania melaminy
z mocznika nie wyjaśnia wpływu C02 na prze¬
bieg reakcji i wskutek tego na skład końcowego
produktu.

Stwierdzono nieoczekiwanie, że CO* stanowi
główną przyczynę obecności zanieczyszczeń
w melaminie. Ponadto stwierdzono, że jeśli
te zanieczyszczenia traktuje się amoniakiem
w odpowiednich warunkach temperatury i cis-



nienia, wyszczególnionych poniżej, można jej
przekształcić w melaniinę.

Wytwarzania melaminy z mocznika sposobem
według wynalazku prowadzi się w dwóch sta¬
diach: w pierwszym stadiutm mocznlik przer
kształcą się w melaminę;, produkty pośrednie
i uboczne. Wśród tych ostatnich produktów
COt i NHS są w postaci gazów. W drugim sta¬
dium reakcję zakończa się w obecności /VHs
samego, po usunięciu CO*

W ten sposób otrzymuje się melaminę o wy¬
sokiej czystości bez dalszego oczyszczania.

Usuwanie CQ* sposobem według wynalazku
z mieszaniny reakcyjnej" inożna prowadzić "kazł-"
dą fizyczną lub chemiczną metodą, np. przez
przepuszczanie mieszaniny gazowej, otrzymanej
w pierwszym stadium reakcji, przez roztwór
alkaliczny lub tym podobny, aktywowany lub
nie aktywowany, który jest selektywny w sto¬
sunku do COł lub przez aktywowane wapno
palone. >

Według korzystnej postaci wynalazku jednak¬
że stwierdzono, że korzystnie jest oddzielić, na¬
tychmiast po pierwszym stadium reakcji, gaz
składający się z CO^ i WHg od surowego pro¬
duktu i traktować ten ostatni samym NHS.

Szkodliwy wpływ CO2 na czystość otrzymy¬
wanego produktu i, korzystne, traktowanie amo¬
niakiem w nieobecności ĆÓ2 potwierdzone zo¬
stało szeregiem prób. Przez ogrzewanie czystej
melaminy (90,5%) z C02 i NH$ w stosunku
1:2 moli, do temperatury 380°C w ciągu 3 go¬
dzin, w warunkach temperatury i ciśnienia
normalnie stosowanych w wytwarzaniu mela¬
miny z mocznika (ciśnienie cząstkowe NH$
60 atm., ciśnienie cząstkowe C02 30 atm.),
otrzymano końcowy produkt o .zawartości me¬
laminy 95°/t, zawierający zanieczyszczenia cha¬
rakterystyczne dla melaminy wytwarzanej
z mocznika.

Przeciwnie —•- przez ogrzewanie do tempe¬
ratury 380°C w ciągu 3 godzin w obecności
samego NH$, pod ciśnieniem 60 atm., surowej
melaminy otrzyinanej z mocznika według kon¬
wencjonalnych sposobów, posiadającej czystość
95#/ft-ową, otrzymuje się z ilościową wydajnością
produkt posiadający zawartość melaminy wyż¬
szą od 99^/t.

Z drugiej strony ta sama surowa melamina
o czystości 95*/o traktowana mieszaniną skła¬
dającą się z 1 części 002 i 2 części NH3 w po¬
wyższych warunkach temperatury i ciśnienia,
(przy cząstkowym ciśnieniu amoniaku 60 atm.)
nie wykazuje zwiększenia czystości i posiada
te same charakterystyczne zanieczyszczenia me¬

laminy wytworzonej z mocznika.
Dla dalszego potwierdzenia możliwości otrzy¬

mywania melaminy wolnej od zanieczyszczeń
przy prowadzeniu procesu w nieobecności COit
oddzielono zanieczyszczenia (w ilości 5%) obec¬
ne w melaminie otrzymanej z mocznika i trak¬
towano je w obecności samego ATJfj w warun¬
kach wyżej podanych. Większość tych zanie¬
czyszczeń została przekształcona w melaminę.

Na podstawie nieoczekiwanych wyników, któ¬
re udowadniają szkodliwy wpływ CO* na czys¬
tość melaminy otrzymanej z mocznika, opra¬
cowanosposób wytwarzania "nfe^aminy z mocz-

^nika, stanowiący przedmiot "wynalazku. Sposób
- {ten umożliwia otrzymywanie melaminy o bardzo

wysokiej czystości,1 nie wymagającej dalszego
oczyszczenia. Ponadto wydajność melaminy
w stosunku do mocznika wynosi 5 — 6-jedno¬
stek więcej od wydajności otrzymywanych
w znanych procesach. Zwiększenie wydajności

melaminy jest jeszcze wyższe, jeżeli) |Weżnuer
się pod uwagę straty melaminy, wynikające
w znanych procesach z oczyszczania surowego
produktu w celu otrzymania 99%-owcj mela¬
miny.

Wynalazek wyjaśniają rysunki, w których
fig. 1 daje (schematyczne przedstawienie pro¬
cesu prowadzonego sposobem według wynalazku,

1 podczas gdy fig. 2 i 3 wyjaśniają korzystne
postacie procesu ciągłego, nie ograniczając jed-
najk zakresu wynalazku.

Na fig. 1 Al oznaczą się pierwszy reaktor, do
którego wprowadza się mocznik z U i w któ¬
rym zachodzi przemiana mocznika w melaminę,
NH$ i CO2 i inne produkty pośrednie oraz
ut>oczne. S oznacza urządzenie do oddzielania-
CO2 od gazów wytworzonych w Al; A2 oznacza
drugi reaktor, w którym reakcja przemiany jest
doprowadzana do końca w obecności samego
amoniaku.

Ciekły produkt utworzony w Al przechodzi
(np. poprostu siłą ciężkości) przez przewód M
do A2, w którym w tym samym czasie przez
przewód N przesyła się amoniak regenerowa¬
ny w S z mieszaniny gazowej wytworzonej
w Ai (lub świeży amoniak pochodzący z zew¬
nątrz); oddzielony €0% usuwa się z S przez
rurę wydechową Itib przewód Q.

Warunki prowadzenia operacji w dwóch sta¬
diach reakcyjnych są korzystnie takie same,
lecz mogą się zmieniać w szerokich granicach.
Ciśnienie może wynosić od 10 • atm. wzwyż,
korzystnie 40 — 150 atm, podczas gdy tempera¬
tura może wynosić 250° — 500°C, korzystnie ;
340 — 400°C w celu utrzymywania melaminy



w stanie ciekłym, a także ażeby uniknąć w wyż¬
szych temperaturach nadmiernego ciśnienia.
Korzystnie jest oczywiście zwiększyć optimum
ciśnienia reakcyjnego w reaktorze jeśli wzrasta
temperatura. Proces można prowadzić w sposób
ciągły lub okresowo.

Na fig. 2 stopiony mocznik w temperaturze
około 150°C, wychodzący ze źródła U przepom¬
powuje, się w sposób ciągły za pomocą pompy
dozorującej PD1 do pierwszego reaktora (Al)
wt odpowiednich warunkach ciśnieniowych
i temperaturowych, w celu osiągnięcia przemia¬
ny w melaminę i produkty pośrednie oraz
uboczne. /

Ze spustu tego reaktora produkt przechodzi
do cyklonu rozdzielającego (SC), w którym fazę
gacową, składającą się z C02 i NHZf utworzoną
w trakcie reakcji i usuwa się przez fizycznie
oddzielenie od fazy ciekłej. Ta ostatnia następ¬
nie przechodzi do kolumny (Q, w której trak¬
tuje się ją w przeciwprądzie NIHs, wprowadzo¬
nym z A2 tak, ażeby wyeliminować jeszcze
rozpuszczony COk. Następnie produkt zbiera się
W dtugfcn reaktorze A2, w którym pozostają
w obecności NH& wprowadzonego z dna reak-
to*a przez czas, potrzebny do odprowadzenia
do końca reakcji.

Melaminę o wysokiej czystości zebraną
w reaktorze A2 wyładowuje się i oziębia w zna¬
ny sposób, jednakże tak, żeby nie spowodować
roąkładu podczas prowadzenia tych operacji
np. przez gwałtowne chłodzenie wodą lub zmie¬
szanie z zimnymi gazami.

Mieszaninę gazową, składającą się CQt i $łH3
utworzoną podczas reakcji i oddzieloną od
łneiaminjr w separatorze SC można traktować
oddzielnie, w celu zregenerowania obecnej
w niej przesublimowanej melaminy, po czym
stosować ją znowu tak, jak do wytwarzania
mocznika, ponieważ zawiera składniki w odjpo-
wlednim stechiometrycznym stosunku. Miesza¬
ninę tę można także rozfrakcjonować na jej
dwa składniki znanymi sposobami np. przez
traktowanie dwuetanolaminę lub innymi selek¬
tywnymi rozpuszczalnikami i te dwa składniki
można zużytkować niezależnie od siebie.

Ponadto tę mieszaninę można zawracać z po¬
wrotem w sposób ciągły do reaktora Al za po¬
mocą kompresora (CR) w celu ułatwienia ho¬
mogenizowania produktu reagującego.

W tych warunkach zastosowanie mieszadeł lub
innych środków obracających wewnątrz reak¬
tora Al jest bezużyteczne i wskutek tego kon¬
strukcja reaktora jest prostsza. Mieszaninę
CÓ2 — NH9 zawracaną do obiegu można ogrze¬

wać w wymienniku ciepła F3 do temperatury
160 — 200°C powyżej temperatury reakcji, tak
ażeby dostarczyć w ten sposób części ciepła,
wymaganego do reakcji.

1NH3 uwolniony na wierzchołku kolumny od^
pędowej (C) można dodawać do mieszaniny ga¬
zowej CO} —* NH^ wychodzącej z separatora SC
lub może być traktowany w celu usunięcia nag¬
łych ilości CO21 zawartych w nim np. za po¬
mocą wapna palonego i z powrotem zawracać
go do A2.

W ten sposób zużycie NH$ do traktowania
surowego produktu jest praktycznie równe zer
ru.

W schemacie na fig. 2 PD2 oznacza pompę
zasilającą do bezwodnego amoniaku. Fi ozna¬
cza odparowywacz, a F2 oznacza przegrzewacz
amoniaku, N oznacza przewód dla amoniaku,
M — przewód dla melaminy, a > N + Q prze¬
wód dla mieszaniny •.NH#,+. GO&
,Fig. 3 przedstawia inną postać wynalazku,

jako procesu ciągłego/ Mocznik pompuje się
systemem ciągłym przez PDl do reaktora; Al,
w którym mocznik ulega częściowej przemia¬
nie. Cały produkt reakcyjny przechodzi na*
stepnie przewodem M •+ Q .4- N•■; do drugiego
reaktora A2t faza gazowa, składająca się z COg
i NHZ zostaje natychmiast oddzielona na wierz¬
chołku reaktora A2 i usuwa się ją przewodem
N + O.

Pozostająca faza ciekła schodzi w dół reak¬
tora i styka się w przeciwprądzie z amonia¬
kiem, wtryskiwanym przez dno A2 wprowadzo¬
nym z N przez PD2, FI i F2), który usuwa
CQ$ {jeśli jest) jeszcze rozpuszczony w cieczy.

Melaminę o wysokim stopniu czystości, utwo¬
rzoną w A2 wyładowuje się z A2 przewodem M.
Ta postać wynalazku jest oczywiście prostsza
od poprzedniej opisanej w oparciu o fig. 2,
lecz wymaga większego zużycia amoniaku
w celu oddzielenia COit jeszcze rozpuszczonego
w melaiminie i ten amoniak regeneruje się
tylko jako mieszaninę NHS + CO%.

Następujące przykłady wyjaśniają wynalazek
bez ograniczenia go.

Przykład I. 120 kg/godzinę mocznika
ogrzewanego do 150°C wprowadza się do reak¬
tora na 65 litrów, odpornego na korozję, wy¬
woływaną przez produkty reakcji. Ciśnienie
w reaktorze wynosi 60 aten, temperatura 380°C,
otrzymana przez ogrzewanie rtęciowe.

Produkt opuszczający reaktor przechodzi do
cyklonu rozdzielającego, w którym NH& i CO2
wydzielające się w trakcie reakcji oddzielają
się od stopionej melaminy. Melamina przecho-

f
— 3 —



dzi do kolumny odpadowej, do której amoniak
wprowadza się w przeciwprądzie, w stosunku
0,5 kg NHS na 1 kg mel&miny.

Melamina zbiera się w drugim naczyniu,
w którym pozostaje około 3 godzin w obecności
NHt. Kolumnę odpędową i to drugie naczynie
utrzymuje się w tej samej temperaturze i pod
tym samym ciśnieniem co reaktor. Produkt
oziębia się i wyładowuje. Otrzymuje się mela-
minę o czystości 99£V« * praktycznie teore¬
tyczną wydajnością (98,5°/t).

Przykład II. 110 kg/godz. mocznika,
ogrzanego do temperatury 150°C wprowadza
się do odpornego na korozję reaktora na 65
litrów.

Ciśnienie w reaktorze wynosi 00 atm., a tem¬
peratura reakcji, otrzymana przez ogrzewanie
rtęciowe, wynosi 380°C.

Produkt opuszczający reaktor przechodzi do
cyklonu rozdzielającego, w którym ^H3 i COt
wydzielone w trakcie reakcji oddzielają -się
od stopionej meiaminy, Melamina przechodzi
do kolumny odpadowej/ do której doprowadza
się ATHS w przeciwprądżie, w ilości 0,3 amo¬
niaku na 1 kg melamlny. Melamina zbiera się
w drugim naczyniu i~ pozostaje w nim tikoło
3 godzin w Obecności NH& Produkt wyładowuje
się i oziębia wodą. Także w tym przypadku
kolumna E i zbiornik są utrzymywane w tej
samej temperaturze i pod tym samym ciśnie¬
niem, co i reaktor.

Otrzymuje się 99,6*/§ melaminę stałą z - teore¬
tyczną wydajnością. Prowadząc proces* w ta¬
kich znanych warunkach, lecz przy wyelimi¬
nowaniu cyklonu oddzielającego i wyładowując
melaminę zmieszaną z CO* i JVH8 otrzymuje
jję melaminę o 94*/i czystości.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wytwarzania melamlny o wysokiej
czystości, wyższej od 9<P/«, przez ogrzewanie

mocznika pod ciśnieniem, znamienny tym,
że reakcję przemiany prowadzi się w dwóch
stadiach, przy czym po usunięciu ubocznych
produktów reakcji drugie stadium prowadzi
się w nieobecności COf.

2. Sposób według zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
że z mieszaniny gazowej CO* — NH^ stano¬
wiącej uboczny produkt reakcji w pierwszym
stadium usuwa się ĆO% za pomocą substancji
absorbujących, korzystnie roztworów alkalicz¬
nych, aktywowanych lub nieaktywowanych,
które są selektywne w stosunku do C02.

3. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
CO% i NHi usuwa się z produktów reakcji
w pierwszym stadium przez oddzielenie,
korzystnie za pomocą cyklonu.

4. Sposób według zastrz. 3, znamienny tym,
że surową ciekłą melaminę z pierwszego
stadium procesu po usunięciu CO* i NH*
traktuje się w przeciwprądżie 7f#f8 w celu
usunięcia resztkowego CO» o ile jeszcze znaj¬
duje się rozpuszczony w cieczy.

& Sposób według zastrz. 3 — 4, znamienny tym,
że surowy produkt reakcji z pierwszego sta¬
dium po usunięciu C02 w drugim stadium
procesu traktuje się NHZ w celu doprowa¬
dzenia do końca przemiany w melaminę
w warunkach zlizanych, do warunków
pierwszego stadium reakcji.

6. Sposób według zastrz. 1 — 5, znamienny
tym, że mieszaninęHTff8 — CO* i (albo) usu¬
nięty z niej amoniak stosuje się do homo¬
genizacji produktu wyjściowego w pierwszym
stadium procesu.

Montecatini Societa

Generale per rrndustria
Mineraria e Chimica

Zastępca: mgr Józef Kamiński
rzecznik patentowy
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