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FRELCHIA DaLCRIFTIVA

£l iunvento se refiere a la sintesis de urea, par-
tiendo de anhidrido carbdnico y de amcniaco.
¥s sablido que la rezccidn entre anhidrido carbdmico
h'4 anoniaco, nc es cuantitativa, y si 1ls cdncentracién de ureg
5. ha alcanzado un detcrminado velor gue depende de presidn y
temperatura, se detiene la recaccidn.
La operzciln se efectda, comvrimiendo separ.danente
el amoniasco y el anhidrido carbdnico en un autoclave manteni-
do a una temperztura superior a 15060. y a una presidén de al-
10. rededor de 160 atmdésferas ¢ mds; sin embargo, sélo el 4C por
clento de lcs dos reactivos se convierte en urea y el resto
queda bajo forma de carbamato.
De ordinario se recuperan los conmpuestos de partida gque
no hwan entrado en reuccidn destildndoles del liguido descargg-
15. do del autoclave de sintesis de la ures y absorbiendo el amo-

, , ) Mientras
nisco gaseoso en gcido sulfirico formando sulfzto andnico/
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que el anhfdrido carbénico gaseoso es recomprimido en el auto-
clave de la urea. Este procedimiente no ofrece dificultades de
realizacidén, pero limite mucho la posibilidad de produceidn de
urea para una instalacién determinada. En efecte, la recupera-
cién de los gases residuales correspondientes a la produccién

de 10 toneladas de urea, exige la produccién contemporénea de

aproximadamente 35 toneladas de sulfato aménico.

Ye han sido propuestos numerosos procedimientos para
transformar en urea, asimismo, los gases que no han reaecicmado
en el autoclave. - ‘

7 La recompresidén del ecarbamato en gstado gaseoso (23H3+002)
ofrece considerables dificultades téenicas, ya que se debe mante-
ner los oilindros del compresor y los condunetos relativos a una
temperatura suficientemente elevada pa re impedir la condensacién
de la sal. _

La megola de amonfaeco y snhfdrido carbdénico es extremada-
mente corrosiva a temperaturas elevadas y, por lo tanto, el mante
nimiento de los compresores destinados para'fecomyrimif el carbe
mato en el autoclave, results excesivamente costose; adenmds, este
nétedo exige un importante consumo de energfa.

fe ha procursdo eliminar los inconvenientes arribs indica-
dos, llevando & cabo la condensacién del carbamato bajo la forme
de wna suspensidén de partfculas sélideas en un lfquido inerte o en
amon{eco lf{quido, e introduciendo la suspensidn asf obtenide en
el autoclave, mediante una bomba conveniente. No obstante, la res
lizacién de estos ﬁrocodinientos también ofrece dificultades més
que ordinarigs desde el punio de vista del funocionamiento de las
instalaciones, debido a la formacién de incrustaciones de la
sal en las paredes de los refrigerantes, o porgque no es fdcil

asegurar un funcionamiento regular de las bombas que deben compri
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nir a 200 atmdsferas wn lfquido conteniendo particulas sélidas
en suspénaién, ete.

El presente invento elimina las dificultades técnices
arriba resefiades, proponiéndose efectuar lg condemsacién del
carbamato a wme temperatura bastante alta, para obtener las sa
les nns-cea, solamente en fase liquida, la cual puede hecerse
retornar fdcilmente, mediante bomba, al antqelave, para le sinte
sis de la urea. La temperatura de fusién del earbamato puro es de
153°6., pero en presencia de un exceso de amoniaco se reduce la
temperatura de fusién a 110°G., ligada a una presién de alrede-
dor de 70 atmésferss.’ _

En le préctica la presién resulta incluso mds baja, debi
40 a la presencia de wmma cantidad limitada de sgus que destila,
juntamente con el carbemato, del 1fquido que proviene del auto~-
clave de sintesis de urea. Se ha encontrado, en efecto, que si
le mezcla antes mencionada contiene 3% de agus, 1; temperaturar
de cristalizacién de la sal es reducide a 9000., cor una presidén
correspondiente de esproximadamente 45 atmésferas. Aumentando el
porcentaje de agua & un 10 por ciento, la temperatura es reduci-
da = 80°%. ¥ le presién correspondiente a 30 atmdsferas. Mientras
que la formacién del carbamato en estado sélide es muy lente y
exige grandes superficies de intercambio de calor pera eliminar
el celor latente, la condensacién del carbamato en estado lfqui-
do, en cambio, es facilitada mucho por el aumento de la presidnm,
pudiendo efectuarse con aparatos de dimensiones considerablemente
reducidas.

Procediendo conforme al presente invento, la condemsacién
de los componentes gaseosos del carbamato en un exceso de amonfacc

1iguido y una limitads cantidad de agus, por un enfriamiento indi-
recto moderado, précticamente sin aumentar ¢ disminuir la presién,
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se logran los siguientes resultados favorables:

l12) Mientras que la temperatura de oondensacié# es mantenide
entre 60 & 9000., la presién autégena es reducids a wna
cifra razonable (de 20 a 45 atm.)

28) Oondensacién fdecil mediante un condensador pequefio, puesto
que a la temperatura operatoria el calor latente de conden
sacién es pequeiio.

32).La temperatura ¢peratoria es elevade lo bastante para evi-
far la formacién de incrustaciones en las paredes o la for
maeién de un cerbamato sélido suspendido em la fase 1f{qui-
da, 0 la obstrunccidén de las vélvulas, o de las bombas, o de
los tubos, causando paradas, erosiones y otras perturbacio-
nes. ) ‘ .

48) Bl campo de operacién entre las temperaturas méds altes y las
presiones méds bajas admisibles (donde comienzan las perturba
ciones de evaporacién), y las témperaxuraa més bajas admisi~
bles y las presiones mds altas correspondientes(donde existe
la probabilidad de una condensacién, asimismo, de wn carbams
to sélido), de este modo ha guedado extendido, garantizando
la condicién necesaria para una marcha fdoll y eficiente de
todo el reciclado en la sintesis de la urea.

58) Ninguna necesidad de instalar un compresor de los gases y

| economfa gqneral de consumo de energia.

62) Economfa de calorfas al calentar de nuevo el carbamato lfqui
do condensado a wna temperatura mfs bien elevada antes de
recomprimirlo en el autoclave.

El obstéoulo principal para le condensacién del earbamato

a wmea preaidn de 45 atms. consiste en el heche de que la descom

posicién del carbameto pare separarlo del lfquido procedente del

autoclave de sintesis de ures, debe tener lugar a una temperatura
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elevada y, por lo tanto, con una descomposicién pareial de la
urea y una consiguiente disminucién del rendimiento de la ope
recidén. "

Se ha encontrado, no obstante, que la descomposicién o
degradacién de la urea, puede ser reducida a valores desprecia
bles, si la destilacién bajo presién se efectda en un tiempo
may breve, y esto puede lograrse de manera my sencills, some-
tiendo el lfguido procedente del autoclave de sintesis de ures,
a un calentamiento répido y eficiente. ElL descenso de presién en
tre el autoclave y el condensader, permite dar al lfguido una _
velocidad muy elevada en el aﬁarato de intercambio térmico, au-
mentando la rapidez de transmisidén del calor y, por consiguien-
te, llevando a cabo la destilacidén mediante un aparato de dimen-
slones modestas. Conforme al invento, el liquido procedente del
autoclave (de aintesis de la urea), al oual son alimentados los
reactivos 602 y NH3 con un exceso de NH3 ¥y con una cantidad de
agua que, en la prdctica, podrd limitarse a menos de wm 12 por
ciento (de modo que haya menos de un 20 por ciento de agua en el
autoclaie) y en el cual se efectia la reaccidn, es sometido a

una répida destilacién a presién sufieiente para permitir la con

~Qensacidén del oarbamato deatilado, em estado 1fquido (no hace

falta compresién), para que sea posible hacer retornaf, median-
te bomba, el oarbamato &l autosclave, sin riesgo de una formacién
de oompuestos de KH3-002 sélidos. Dicha destilacién deberia
efectuarse a una presién oomprendida entre 20 -~ 45 atm. y a
aproximadamente 130—140°G. Seguldamente el carbsmato es conden-
sado en estado lfgquido, poniéndolo en contacto con amonfaco 1{_
quido y agua, actuando como agentes condensadores, y con ayuda'
de un moderado enfriamiento indirecto.

Bl amonfaco 1fquido gque puede, convenientemente, ser in-
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troducido em esta fase deX procedimiento, en exceso sobre el
amonfaco 1ibre que viene (juntamente con el amonfaco del caba
mato) del lfquido prooedeﬁte del autoclave de sintesis de urea,
debe ser alimentado seguidamente al autoclave de sintesis, junta
mente con el 1fquido condensado. Esta cantidad de amonfaco, por
lo tanto, representa todo o una parte del amonfadd liquido de in
tegracién ("make up") para la sfintesis de la ures.

consfituye, ésimismo, una de las finalidedes del invento
facilitar un procedimiento, por el cual amonfaco y anhifdrido car
bénico, conteniendo cantidades substanciales de gases inertes, |
puedan ser utilizados en un sistema de sintesia de urea. lLos ga-
seas inertes, despuds de haber abandonado el condensador dél car-
bamato, son eficazmente eliminados en esta fase particular del
procedimiento, después de haber sido lavados con agus para recu-
perar su contenido de amonfaco y de anhfdridoe carbdnico (libres
o combinados).

Bl sgua empleada como agente de condensacidén, segin se h:
mencionado arriba, es el agua de lavado de dichos gases inertes
y deberis ser la cantidad mfnima requerids para recuperar el car
bamato en élla contenido.

Le condensacién del carbamato se efectda, sin compresidn
es decir, a una presién de 20 a 45 atm. y & una temperatura de
70° & 85003 bajo estas condiciones, se obtiene wn liguido de
condensacién completamente exento de partfculas sélidas de carba
meto, pudiendo tener en la prédctica un contenido de agua inferiox
a ur 25 por ciento, de preferencia menor de un 12 por ciento. El
lfquido condensado es reciclado, bajo presién y nuevo calenta-
miento en el sutoclave de la urea.

Una realizacién del invento estéd representade a tLtulo |
de ejemplo, sin limitacidén en el dibujo adjunto. El liquido proee



5s

10.

15.

20,

25,

34

908397
denteddel autoclave -1- de sintesis de urea, es descargado por 1
vélvula -2- & una presién entre 45 atm., y 20. atm. en el aparato
de intercambio térmico o destilador a presién -13-. El calenta~
miento de este aparato es, convenientamente, regulado de modo qu
se obtiene una vaporizacidén de la mayorfa de anhfdrido carbénico
y de amonfaco que no han podido combinarse en urea en el auto-
clave. La solucidn que contiene la urea es recogida en el sepa-
rador -3~ y descargada por la vdlvula -4- para ser finalmente
sometida a la oristalizacién gue da la urea pura.

Los vapores de anhidrido ocarbénico y de amonfaco que se
ha aeparado de la solucidn de urea en el separador -3- son re-
condensados en la cédmara superior -5-., Para facilitar la conden-
pacién del carbamato, el amonfaco lfquido de integracién, o wna
parte de éste, requerido para la sfntesis de la urea, es introdu
oido en dicha cémara mediante la bomba -11-. _

Tl calor desprendido durante la ocondensacién del oarbama
to es eliminado mediante el refrigerante indirecto -8-. La mezcl:
compuesta de carbamato, amonfaco y agua (mezcla en estado ligqui-
dq), es reciclada en el‘gutoclave ~l-, mediante una bomba -10-,
convenientemente calentada a una temperatura superior a la tempe-
ratura de cristalizacién del carbamato. La centidad correspon-
diente de anhfdrido carbénico de integracién necesaria paras la
sintesis 4e la urea es introducida en el sutooclave -l1-, mediante
la bomba ~9-. Los gases inertes eontenides en el amonfaco de in-
tegracién y en el anhidrido carbénico de integracién, son descar
gados a la atmdsfora.medianto la vdlvula -7-. Para recuperar el
carbamato contenido en dichos gases, son lavados estos dltimos
en la columma -6-, con une cantidad limitada de agua, intreoduci-
de mediante la bomba -12-, Bsta agua seguidamente es alimentada

al condensador -5-, donde se mezcla la misma con el amonfaco y
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Bl procedimiento del invento es ilustrado por el siguier

te ejemplo.

EJENPLO,

B autoelaveﬂaimsfﬁfééié”ée la urea es puestoc en funcip
namiento a una preeidn de 160 atm. y a una temperatura de 170°C;
con referencia al dibujo, es alimentado por las bombas =9~ y
-11-, asf como por la bomba -10- (reciclado conteniendo una par
te del amonfaco de integracién). B lfquido procedente del auto

clave -1- tiene la ocomposicidén sigulente (partes por oiento en

pese):
ﬂrea 355
Hao 16.3
‘ "100,0

representando el agua, la que es formadas por la reaccidén de sin
tesis, més una cantidad adicional. |

Dicho 1lfguido es descargado mediante una védlvula -2-, a
la proai6n de 25 atm. en el aparato de intercambio térmico -13-,
donde es sometido a una destilacién rdpida bajo presién, a la
misma presién, limitando el descenso de temperatura, manteniendo
la temperatura a 130°C. Hl tiempo de destilacién es de duracién
my corta. '

En el aoparﬁdor ~3- @@ recoge una solucién de urea que

tiene la siguiente composiocién (partes en peso):

Urea 35,5
co, T,7

HyO 14,3



Yy los gases que destilan son:
;6% 21,0
0o, 9,7
Hy0 2,0
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5, partes en peso. Eatoa £eses son condensados a 70° G, en el
condensador 5. Para recuperar el amonfaco y el anhfdrico car-
bénico libres o combinados, contenidos en los gases inertes a
eliminar, éstos son lavados en la columa -6~ con 3,9 partes
de agua; el agua de lavado seguidamente es afiadida al lfquido

10. condensado en =~5-. |

El amonfaco lf{quido de integracién necesarioc es de 30
partes en peso, de las cuales 10 partes son introducidas direc
tamente en el autoolave come ya se ha dicho, mientras que 20 %
partes son inyectadas en el condensador ~5- para facilitar la :

15. condensacién del carbamato. El 1fquido, asf obténido, tiene laj
siguiente composicidén centesimal.
NH; 72,5
co, 17,1
H0 __ 10,4
20. : - T100,0 |

El 1li{quido es mantenido a una temperatura por debajo dé
su temperatura de oristalizacién (a 70° C. son la presién de
25 atm) y, por lo tanto, puede ser fdoilmente recomprimido en
ol autoclave ;1—, mediante vélvulag, tuberias y bombas modera-?

25, damente calentadas (10 en el dibujo).

Con el ciclo desorito, pars producir 35,5 partes en peéc
de urea —que tedricamente exigem 20,2 partes de amonfaco y 26 |
partes de anhfdrido carbénica- hacen falta, en este caso préoti
6o, 30 partes de‘mi3 Y 33,7 pertes de CO,e Asl es que el remdi-

%0. miento de conversién es de¢ 20,2 : 30 = 0,675 para el amonfaco, ¥
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de 26 3 35,7 = 0.772 para el anhfdrido carbdénico.
| De este modo, la reouperaci6n deuloa gases residuales

correspimdientes a la produccién de 10 tonels das de urea, re
quiere, en este caso, la produccién contemporénea solamente de
11 tonelades de sulfato aménico, en lugar de las 35 toneladas
que tendrfan que producirse, si se trabajase sin reciclado.

| Desde 1lmwego, resulta posible aumentar ulteriormente el
rendimiento de conversién del amonfsco en urea, introduciendo
nfe agus en lacolumna de lavado y asumentando la presién de fun_
cionamiento del autoclave, etc. |

Como se Ve, los pasos y la combinacién de pasos del Pro
cedimiento del inveﬁto, ofrece las ventajes siguientes sobre los
procedimientos oonoéidesz ,

Se economizen calorfas, porque la expansién y la subsi-
guilente condensacidén de las substancias que no han reacecionado,
se efectia a una temperatura y a una presién elevadas, aunque
éstas sean 1n£oriorea'a aquellos de los procedimientos de reci
olado de los gases solamente; se economiza energia y materiales
para los aparatos, porque no hace falta comprimir gases para el
recicladqg sino s0lo los 1lfquidos; se impide la formacién de un
carbonato sédico, evitandose, asf{, las corrosiones, las interrup
ciones de funcionamiento, las incrustaciones, la obstruccién de
las vélvulas, etc; en lo concerniente a la erosién se mejorﬁn,
esimismo, las comdiciones, por el hecho de gue se hace retornar
al autoclave solamente soluciones o mezclas lfquidas que no con-
tienen s6lidos; no hace falta alcanzar temperaturas altas que
favorecerian la corrosiém; el equipo de aparatos es relativamen-
te sencillo y poco embarazoso, puesto gque para el autoclave puede
utilizarse un aparato de intereambio térmico y un condensador de

voldmenes limitedos; no hacen falta compresores; las substanciss



5.

10.

15.

20.

25.

-1l -

208897

gwe no hayan entrado en reaccidén o que hayan reaccionado de
modo incompleto, pueden ser Integramente recicladas, =i se de
see; los gases inertes son eliminados de una maners racional;
préocticamente sin pérdide de reactivos; el carbemato lfquido
dilufdo en el amonfaco y en el agua resulte menos corrosivo.

Hay que sefialar que, aunque el agua ejerce una &ccién
favorable sobre el rendimiento de converéi6n del carbamato en
urea en el sutoclave, la combinacién de los pasos y de las
eondiciones operatorias del invento, da lugar también, ademés
de otras ventajes, & una produceién global, mds alta que los
otros procedimientos conocidos.

Hay que hacerse cergo, &simismo, de que el invento per
nite -reéuyorando eficazmente los reamctivos antes de purger lbs
gases inertes- emplear un anhidrido carbénico de wm grado de
purezs inferior y, por consiguiente, de coste inferior a lo
gue resulta necesario corn los procedimientos conoeidos.

El procedimiento descrito permite reducir & eproximada-
mente la mited el consumo de energfe reguerida pars le compre-
sién del amonfmco y del anhfdrido carbénico, en comparaciém con
el método, utilizado ordinariamente, de recuperar lo que no es
uree, produciendo sulfato, o mitreto de amonio.

La invencién, dentro de su esencialidad, podrd lleverse
8 la préoctica en otras variantes de remlizscicnes que difieran
en detalle de las indicadas a t{tulo de ejemplo, empleando los
tiempos, proporciones y temperaturas mds adecunados a cada ceso,
con 1os’aparatos y medios més convenientes, por guedar todo

é1lo comprendido dentro del espiritu de las reivindicacicnes.
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NOTA

YHechs la descripcién del presente invento, se hace
constar qﬁe la presente scolicitud se acoge a los derechos de
prioridad de la patente italieana ¥dém. Prov. 236, depositada
el 11 de merzo de 1952, y se declaran como nuevas y de propia
invencién, las siguientes reivindicaciones:

l2,- Procedimiento para la fabricacién de urea, por sin

tesis en autoclave, partiemdc de amonfaco y de anhfdrido cerbéni

co, caracterizado porque la sintesis es efectuada en presencis |
ée un exceso de amonfaco y de una cantided limiteds de agua edi
cional, y que el lfquido procedente del antoclave es expansions
do a sproximsdanmente 20-45 atm., limitando el descenso de tempera

" tura por uns destilaciém répide bajo presién del amonfaco libre y

del carbamato, para separarlos de la urea y 4del agus, después de
lo cual los gases E33 y 602, son condensados a més ¢ menos la
misme presién, poniéndoles en contacto con amonfaco lfquido y
con ung cantidad limitada de agua, sctusndo como agentes de con_
densaqi6n, los gases inertes contenidos en el KHﬁ Yy CO, de ié
tegracién, siendo purgados después de dicha fase de condensacién
y después de lavado con agua, siendo empleads dicha agua, segui-
damente, comec agente de condensaciém en dicha fase de condensa-
cién,'para obtener, de este modo, uma mezcla liguida de carbams
to, amonfaco y agua, sin partfculas sélides, la cual es reciclsda
bajo una presién sumentads 8l autoclave de sintesis de ures, de
prpferenoia, bajo adicién de todo o una parte del nas de integra

cién, en diche fase de condensacién.
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28, - Procedimiento segdn la reivindicacién 1%, caracteri
zedo porque dicha aguas adicional en el autoclave de sintesis |
de urea, eguivslente a, por lo menos, un 20 por ciente.

38,- Procedimiento segdn la reivindicacién 12, caracteri
zado porgue diche destilacién répida bajo presidn, se efectda e
una temperaturs de alrededor de 130°-140%:.

48,- Procedimiento seg¥n la reivindicaeidén 12, caracteri
gado porque dichs condensacidén se eregtﬁa a unsa temperetura de 7
aproximadamente 60-90°C., de preferencia, de més o menos 70-85%C.
eventuslmente con ayuda de un moderado calentamiento indirecto.

5&8.- Procedimiento segiin la reivindicacién 1#, caracteri
gado porque la cantided de agua adicionada en diche fase de con-
densacidn, constituye el minimo reguerido para iavar eficazmente
103 gases inertes con miras a recuperar el HH, y el 602 libres
o combinados en élla eontenidos, de modo que el eontenido de
aguas del liquido en dicha fase de condensacién noc es més eleva
4o del 25 por ciento, siendo, de preferencia, menos del 12 por
elento. '

6.~ Procedimiento segiin la reivindicacién 12, carscteri-
zado porque dicha mezcla 1fquida de cerbemato, amonfaco y agus,
es reciclada en el autoclave de la urea bajo compresién, mediante
vélvulas, tuberfas y bombas moderadamente calentadas.

T2.- Procedimiento para la sintesis del carbamato por com
densacidén de una meszcla gaseosa de amonfaco y anhfdrido carbéni-
co de modo gue se forma un liquido sin part!culae'sdlidas, carac
terigado porque la condensacidén se lleva a cebo a una presién de
alrededor de 20-45 atmésferss y a una temperatura de 60°-90%%.,
de preferencia, de aproximasdamente 70°-85°C., poniendoc los gases
KH3 y CO, en contacto con amonfaco lfquido y con una limitada
cantidad de agua, utilizados como agentes de condensacidn, de pre
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ferencls, con ayuda de un nwderado enfrianiento indirecto.

88 ,- Procediniento segin la reivindicuecién T2, carao~
terizado porgque los gases inertes contenidos en el NH3 y en
el 002, son purgados después de lovado con sgua, para recupe-
rer el THy y el COyy libres o coubinados, contenidos cn éllom
¥ que, el apua de dicho lavaedo, es segulidanente empleadé CO~
mo wno de dichos agentes de condensacidn.

&.,~ Procedimiento coinn su correspondiente dispositi-~
vo para lg obtencidn de urea.

Segun se describe y reivindicsa en la prescnte memo-
ris descriptiva, que conste de catorce hojus, foliadis y es-
critas & méquina por una scls care, acomuailadas de una lénmi-
ne de dibujos.

Barcelona, parc sedrid, a 10 de marzo de 1953.-

j3) N
Pe 8o JAHE GERN MIRALAES




‘&wammx , Socidtd

AL ¥

Gemerale per l'Industris Mimeraria e Chimiea

3083907

= B

8 §§§ :
Raaar— =~
L

'&m

PG
L )

—

10

11 12

Barcelona, parse Madrid, 10 marszo 19573
JAIME ISERN,

‘*—A’”W/
/ -




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



