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Przedmiotem patentu nr 26822 jest mię¬
dzy innymi sposób wytwarzania melaminy
z dwucyjanodwuamidu względnie cyjano-
amidu w obecności amoniaku, polegający
na tym, że reakcję przeprowadza się bez
wody lub w obecności nieznacznej ilości
wody w temperaturze powyżej 100°C w na¬
czyniu zamkniętym, dodając lub nie doda¬
jąc NHS9 w obecności lub nieobecności lot¬
nych lub nielotnych środków buforowych,
albo w naczyniu zamkniętym bez dodatku
NH39 w obecności nielotnych środków bu¬
forowych.

Przy dalszym rozwinięciu tego sposobu
odnoszącego się do przypadku prowadza¬
nia reakcji w naczyniu zamkniętym wykry¬

to obecnie, że zawartość melaminy w pro¬
duktach reakcji, zwłaszcza jeżeli pracuje
się w nieobecności rozpuszczalników, zale¬
ży w znacznym stopniu od stopnia napeł¬
nienia naczyń reakcyjnych. Ten nowy efekt
uwydatnia się zwłaszcza wtedy, gdy stosu¬
je się zaledwie mały dodatek amoniaku
albo pracuje się zupełnie bez niego, W tym
ostatnio podanym przypadku proces nastę¬
puje jedynie w obecności amoniaku po¬
wstającego z rfeakcji ubocznych. Jak wiel¬
ki wpływ posiada stopień napełnienia na¬
czyń reakcyjnych w wyżej wyszczególnio¬
nych warunkach uwydatnia się wyraźnie
zwłaszcza w poniższym przykładzie L

Reakcję można prowadzać w jakich-



kolwiek naczyniach ciśnieniowych, pod wa¬
runkiem jednak, żeby podczas procesu
utrzymywane było ciśnienie amoniaku.

Zależnie od wyboru temperatury reak¬
cyjnej czas trwania reakcji jest bardzo
różny. Wobec tego, zgodnie z warunkami
reakcji można procesowi nadawać najroz¬
maitsze mechaniczne postacie wykpnania.
Przy krótkim czasie trwania reakcji można
np. w celu dobrego wyzyskania aparatury
zamknięcie ciśnieniowe naczyń reakcyjnych
osiągać nie przy pomocy śrub, lecz za po¬
mocą ciśnienia hydrostatycznego. Można
oczywiście stosować również procesy cią¬
głe, przy czym np. masę reakcyjną w spo¬
sób ciągły przetłacza się przez rurę reak¬
cyjną; przy tym zamknięciem ciśnieniowym
może być np. korek wytworzony przez sam
przetłaczany materiał, albo też — jeśli
chodzi o ciekłe mieszaniny reakcyjne — np.
przy użyciu rozpuszczalników lub rozcień¬
czalników, jak alkoholi, ciekłego amoniaku,
amin, węglowodorów ciekłych, jak benzy¬
ny, oleju parafinowego, względnie ciał
upłynniających się przy reakcji, jak antra¬
cenu, można zamknąć naczynie za pomo¬
cą zaworów.

Przykład L 600 g dwucyjanodwuamidu
stłacza się w ten sposób w naczyniu bla¬
szanym, zaopatrzonym w pokrywę i mają¬
cym kształt talerza, żeby objętość naczy¬
nia została praktycznie biorąc całkowicie
wypełniona dwucyjanodwuamidem. Naczy¬
nie to przechodzi następnie do ogrzewanej
prasy, której forma prasująca jest dostoso¬
wana do kształtu naczynia. Następnie pra¬
sę się zamyka, przy czym zawartość na^
czynią zostaje uszczelniona od. zewnątrz
tak, żeby amoniak, powstający podczas
reakcji, nie mógł uchodzić. Wykonanie te¬
go uszczelnienia może być oczywiście roz¬
maite. Dobrze jest ^stosować np. stalowy
pierścień uszczelniający, który dociska za¬
chodzące na siebie i pokrywające się wza¬
jemnie brzegi pokrywy i dolnej części na¬

czynia w rowku uszczelniającym. W ten
sposób osiąga się nie tylko doskonałe
uszczelnienie, ale oprócz tego zapewnia się
czystą robotę, ponieważ masa reakcyjna
w ten sposób zupełnie nie styka się z prasą.
Stosowane ciśnienia są szeregu wielkości
kilkuset atmosfer. Po skończonej reakcji
prasę się otwiera i wyjmuje placek reak¬
cyjny,

W szeregu doświadczeń, wykonanych
w temperaturze prasy 240°C i podczas
trwania reakcji około pół godziny, otrzy¬
muje się przy różnych stopniach wypełnie¬
nia naczynia reakcyjnego następujące wy¬
niki:
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„Składniki nierozpuszczalne" w tym i
w następnych przykładach oznaczają po¬
zostałość otrzymywaną podczas rozpusz¬
czania 5 g produktu surowego w 200 cm3
wrzącej wody.

W powyższym szeregu doświadczeń
wysokość naczynia reakcyjnego wynosiła
25 mm. Jeżeli pracuje się z naczyniami o
mniejszych wysokościach, to reakcja koń¬
czy się już w czasie krótszym, np. przy
wysokości naczynia 10 mm i przy 100%
wypełnieniu otrzymuje się już po 5 minu¬
tach produkty zawierające przeszło 90%
melaminy.

Jeśli chodzi o czas trwania reakcji, to
należy dalej zaznaczyć, że produkty, otrzy¬
mywane w ciągu krótszego czasu reakcji,
mogą zawierać znacznie więcej składników
nierozpuszczalnych. Jeżeli np. próbkę nr 2
powyższego szerego potraktuje się w pra¬
sie tylko w ciągu 15 minut, a nie 30 minut,
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to placek reakcyjny zamiast 6,5% składni¬
ków nierozpuszczalnych oraz 85,5% mela-
miny będzie zawierał 19,5% składników
nierozpuszczalnych oraz 71,5% melaminy,
pomimo iż produkt początkowy jest zupeł¬
nie rozpuszczalny, A zatem przejściowo
powstają produkty trudniej rozpuszczalne,
które podczas dalszej reakcji przekształ¬
cają się w melaminę.

Jeżeli zamiast dwucyjanodwuamidu za¬
stosuje się mieszaninę równych części dwu¬
cyjanodwuamidu oraz proszku żelaznego,
to już w niższej temperaturze, np. w tem¬
peraturze 200^C, otrzymuje się podobne
wydajności melaminy. Również i tutaj
wpływ stopnia napełnienia występtuje wy¬
raźnie.

Zamiast proszku żelaznego można sto¬
sować również ciekłe środki rozcieńczają¬
ce, np, olej parafinowy lub olej antrace¬
nowy.

Przykład II. Zamkniętą rurę reakcyj¬
ną o pojemności 10 części objętościowych,
napełnianą całkowicie mieszaniną, złożoną
z 10,8 części wagowych dwucyjanodwuami¬
du oraz 2,2 części objętościowych oleju
parafinowego, ogrzewa się w ciągu 1Q mi¬
nut na kąpieli olejowej o temperaturze
265°C, a następnie chłodzi. Przy otwiera¬
niu uchodzi amoniak. Otrzymany produkt
po uwolnieniu od oleju za pomocą eteru
naftowego składa się z 4% składników nie¬
rozpuszczalnych i 90% melaminy.

Aby otrzymać rzadką w temperaturze
reakcji zawiesinę dwucyjanodwuamidu w
oleju, należy stosować jednakowe części
oleju i dwucyjanodwuamidu. W tych wa¬
runkach można stosować proces ciągły,
przy czym zawiesinę przetłacza się przez
rurę reakcyjną, ogrzaną do temperatury
reakcyjnej, a produkt reakcji już poza stre¬
fą ogrzewania usuwa się przez zawór.

Przykład III. W zamkniętej rurze reak¬
cyjnej o pojemności 10 części objętościo¬
wych traktuje się 7,5 części wagowych dwu-
cyjnodwuamidu oraz 0,75 części wagowych
ciekłego amoniaku w ciągu 10 minut w tem¬
peraturze 220°C. Produkt reakcji jest prak¬
tycznie biorąc wolny od składników nie¬
rozpuszczalnych i zawiera 96% melaminy.

Przykład IV. W zamkniętą rurę reak¬
cyjną wtłacza się na jednostkę objętościo¬
wą 1,35 części wagowych (0,96 części obję¬
tościowej) dwucyjanodwuamidu. Rurę na¬
stępnie zatyka się śrubą przerzutową
i ogrzewa w ciągu 8 minut na kąpieli ole¬
jowej w temperaturze 350—360°C. Pro¬
dukt reakcji jest zupełnie biały i składa
się ? 5% produktu nierozpuszczalnego oraz
88% melaminy.

Przykład V. Naczynie reakcyjne napeł¬
nia się cyjanoamidem, zamyka śrubą prze¬
rzutową i traktuje w ciągu 12 minut na ką¬
pieli olejowej w temperaturze 225^0.
Otrzymany produkt zawiera 9% składni¬
ków nierozpuszczalnych i 74% melaminy.

Zastrzeżenia patentowe.

1. Sposób wytwarzania melaminy we¬
dług patentu nr 26822 w przypadku prze¬
prowadzania procesu w naczyniach zam¬
kniętych, znamienny tym, że reakcję prze¬
prowadza się w zamkniętych naczyniach
reakcyjnych przy dużym stopniu napełnie¬
nia.

2. Sposób według zastrz, 1, znamienny
tym, że reakcję przeprowadza się w spo¬
sób ciągły.
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