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» UN PROCEDIMIENTO PARA LA FARRICACION DE UREA.®

Le sfrtesis de Iz urea a pariir de eamonfmeo y écido
carbénico e presidén se resliza actuslmente, por lo general,
en vn solo recipiente. Por lo tanto, en une cdusrz de reac—
eidén tienen lugar dos regcciones, desarrolidndose la prime—
ra a ocarbameto aménioco con wmx gran desprendimiento de calor
¥ la segumda a urea con desdolamiento simulteneo de agus: obn
ligero consumo de oslor. La reaccidn exotérmice deberis dese~
rrollarse a bajs temperatura, y la endotérmica, a elevadm tem
peratura. Un punto Sptimo definido no se pusde consegnir en
un mismo recipients pavre las d.oa- regociones. La pogibilidad
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de conseguir esta finalided es menor todavia por el hecho
de que & cause de la turbulencie de la mezcle de gintesis,
ls cusl es provocada por la intensidad de la reaccidn de

la formeeldn exotérmica de carbamato eménico, no todos los
componentes rescclonantes permenecen en le cémara durente
el tiempo de reaceldén previsto, es decir que une parte del
emonfasca, del anhidrido carbdénieco y del carbameto américo
gbendona la cémers de reaceidn después de un demasiado cor-
4o periodo de permsnencia, mientrass que unea parte de la mez—
cla, de sintesis se demors demasiado tilempo. Todo este favo
rece la indeseable reacoidn secundarias de la formacidén de
biuret.

Es ssbido que la formaecidn de biuret puede amer retar
déd& por me dio de amonfizmco en exceso. Ademfs, un exceso de
emonfaco provoce tembién una masyor transformacidém del carha
meto eménico en ures. Sin embargo, =i se emples un converti
dor corriente no actia entonces plenamente el exceso de emo
nf{sco puesto que el NH4 existente en estado hipereritico
atraviesa la cémsre relativemente deprise y el excesc exis—
tente & la entrads no se mantiene durante el tiempe de perms
nencie previsto. EL smonfeco en exceso sumenta los gases de
escape que, segin los progedimientos conocidos hasta ahorsa,
son devueltos sl recipiente de reaceidn aflo despuds de una
expanaidn intermedia o totale

La recireulacidn de los gases residusles fué ensaye—
da anteriormente despuds de la expansién y descomposicidn
del carbemeto amdénico, com compresores a éevada temperaturs.
A cumse de enfriamientos loceles y & los consiguientes depéd—
sitom de carbamstc sménico =8lido en las vilvulas del compre

sar, este proc;edimiénto no he dado resultade. Otro procedi-—



10

15

25

30

948015
miento de reeirculscidn consiste en bombear de vueita en el
suto elave el carbamato amdnico en emonfsco lfquido y ague.
Para llevar a cabo este procedimiento, el carbamato aménico
tiene que ser deseompussto, separado por destilacién de la
mezcle de sintesis en forma de amonfaco y anhidrido carbéni-
co, tiene que seghir pasando por el refrigerador y, disuelto
o suspendido en amonfaco liquido oon adicidn simulténea de
ague, hay que bombearlo en el autoclave con gyude de bombas
especiales.

Se ha descubierto shora que a partir de carbamato amd
nico preparado por reaceidén de ampnfaco y anhidrido carbdénico
con evacuacidn simulténese del calor desprendido ¥y en presen—
cia de amonfaco en exceso, se puede preparar urea & elevad
presién y alta tempermtura agregendo & una cémara de reaccidn
amoniaco en exceso ademés del carbemato aménico fundido, en
donde una parte del amonfaco en estado hipercritico se tome
directamente de la mezcla de sintesis y se la hace circular
totel o parciaslmente en la cémars de reaceidén. El carbamato
emdnico necesario para la transformacidén & urea puede cbtener
ge en principio de cualgquier forma conocida, en forma sencilla
haciendo reascelonar emhidrido cerbénieo y emonfaco en recipien
tes de reaceldn bajo enfriasmiento. Por supuesto resulta vente—
joso enfriar solamente haste el punto de que el carbamato amg
nieco resultante salga en estado fluido, de forma gque, por ejem
plo, con bombas o salamente por la aceidn de la elevada pre-
sidn, pueda ser transportado a un segundo recipiente de reac-—
cidn sdicional, en el cual tiene lugar la trensformaecidén en urea
despuds de la adicidn de amonfaco en exceso. Pero de prefemen—
cia se prepara el carbamato aménico en un sisteme tubular re—

frigerado, &l cuel se agrega escalonadamente emoniaco y enhi-
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drido carbdnico a elevada presidn y alta temperatura. En prin
ciplo, en los respectivos trasmos de tubo se puede introducir
enhidrido carbdénico y emoniaco, en cuyo caso de la parte de
tubo que sigue a2l lugar de introduccidn se evacusa el calor
desprendido duranté la reaccidén. Més sencillo es el conducir
a travds del sistema tubular la cantidad total correspondien—
te a la cantidad deseads de cerbamato amdénico, por unidad de
tiempo de uno de asmbos gases de partida, y la adicidén del se~
gundo gas se realiza entonces escelonadamente, evacuando asi-
mismo simultaneamente el celor desprendido en cada etapa.
Entre el sistema tubular, en el que tiene lugar la formacidn
de carbamato sménico, y el recipiente de reacecidn en el cual
selleva a cabo la transformacidén del carbamato eménico en u~
rea, se intercala vsntéjosémeﬁte un separador, del cusal se
pueden eliminar por soplado los gases inertes eventuaslmente
existentes. El bafio de cerbemato liberado de gases inertes
gse conduce, preferentemente, con la misma presién y tempera-—
tura que en la fage del carbamato, el segundo recipiente de
reaceidn, el cual tiene también la forms tubuler para evitar
tiempos de permenencia demasiado largos. A sste segundo reci-
piente de resceidn se le suministra simulteneamente esmoniaco
en exceso. Lsta adicidén de amonfaco puede hacerse directamen-
te en el segundoirecipiente de reaccidén, o juntemente con el
carbamato fundido.El segundo recipiente de reaceidén tiene lo-
gicamente, que ser calentado, para lo cual se puede empleear
el calor producido en le fase del carbameto y que puede ser
obtenido en forma de vapor.

Con el gran exceagp de amonfaco y, por consigulente,
1a elevada reaceldn (referida al CO, suministredo) de carbe—

mato eménico en urea, la mayor cabtidad de agua producida ps
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ralelamente disuelve casl por completo la cantidad residual
deCO2 relativemente pequefia, existente en el carbamato. Un
anédlisis dé la mezcla reaccionante en la cémars de gas de
un separador intercelzdo a continuacidén del recipiente de
reaceidn, revels que /ademés del vapor de egua cobrespondien-—
te a la temperature/la mezels gaseosa se compone de 99,7 a
98,7 % en voIumen de emoniaco libre y de 0,3 & 1,3 % en vo—~
Iumen de anhidrido ocarbdnico, mientras que en el depdsite
de dicho separador existen en % en peso, 40% de urea, 12%
Hy0, 40% FH; ¥ 8% CO,. Este gas amon{geo libre, que también
exigste en el convertidor y solo contiene aproximedasmente 1%
en volumen de CO,, no tiene a la temperastura de reacelén re—
lativemente elevada y después de la separacidn de la fase
del depésito, le tendencis a la meparacidén de carbamsto amo—
nice sélidoe. Por lo mismo se le puede tomar de la céuara de
gas del seperador, y mediante un soplente (s=in vélwulz) o wn
inyector, se le puede volver & comprimir en le proporcidn de
la pequefia diferencie de presidm, y devolverle & la cémera
de remceidne

A base de un croquls se explica a titulo de ejemplo
la préctica del procedimiento.

EJEMPLO I

X un sistema tubular de doble pared 3, el cuel esté
revestido de acero inoxideble o de wma &leacidn compuesta
principaimente dc cromo ¥ niquel ¥y, eventuslmente, molibdeno
conr un poco de hierro, se suministre emonfsce lfquido por me
dto de una bomba 1, ¥y & través de otra bomba o de un compre—
sor 2 se agregs escalonadamente tal centidad de anhidride
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cﬁrhénico, que el eelor de la remceidn se puede eveacuer par
la pared del correspondiente tramo de tubo, ¥ ser nuevamente
recuperado en forma de vepor. La temperaturas de la mesecls
reaceionamte debe ser superior al punto de fusidn del carbe—
mata, sunque no rebasar los 1702, La presién es de 195 sim.

Le adicidén de anhidrido carbdénico se realize hasta llegar a
I1a relaecién estioquimétrice, es decir, haste gque ambos compo—
nentes se han transformado en carbemato aménico. EL carbamsato
eménico liquido es conducido & un separador 4, del cual se
pueden eliminsr por soplado & ftravés del conducto 5 los gases
inertes existentes eventualmente en el anhidrido carhdénieco.

El bvafic de carbamato amdnico fluye segulidsmente & un segundo
=i gtems tubular csldeada 6, el cuel se conserva a une tempe—
ratura de unog 1752 C., ¥ & una presidn précticamente igual
(como en el sistema 3). & este segundo sistema tubular, edemés
del cerbameto eménicc procedente del sistema 3, se le suminis-
tram por el conducte 8 l=s cantidades de amonisco que, por una
parte, han recirculade a través del soplante T desde el sepa—
rador 10 y, por otra parte, Como NH3 nuevo, pasan sobre la re—
lecidn estioquimétrica en el sistema 3 y coreesponden a la di-
ferencia correspondiente al anmlisis del sepbsito antes men—
cionede. En el,prenssestopas del soplente, el beajo eontenido
de snhidrido carbénico en el smonfamco puede ofrecer dificulte—
des. Estas se pueden eiiminar al se agregem & un prensaestopas
previo une corriente parciel del amonfsco & afiadir, el cual es
calentado hasta la temperatura de reacecidn a2 través de un ea—

lentador Ye

P——
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Con un conjunto de sparatos igual en términos gene—
rales, se agregan &l sistema tubulaer 3 escelonasda y simulté
neamente NH3 y»coa en la relecidn estioquimétrice, en tales
cantidades respectivamente que se pueda evacusr el celor d
l1a rescecidn. Le presidn es de 260 stm. EL bafio formade de
carbameto aménico ecircula, despuds de atraveser el sepera—
dor 4, por el sistema tubular 6, el cual se conserve a una
temperatura de 1952, La nueva cantided de amonfece suminis—
trada por el conducto 8 tiene una presién més elevads, por
ejemplo de 280 atm., y accionm (en lugar del soplante 7) e
un inyector, el cual provoea la recirculscidén del amonieeo
desde el separador 10 hacie el sistema tubular 6. L& trans—
formseidn referida &l suministro de CO, es de un TS¥he

ljentres que en un convertidor ¥ con un pequeifio ex—
ceso de NHB, por encima de la relacidén estioquimétrica de en:
trade de 2NH3 & CO,, s6lo se consigue una transformacién del
carbamato en urea en un 50% aproximedemente, en el sparato
entes mencionado y con un exceso de NH3 de aproximedemente
un 225%, esta resceidén aumente hasta un T1-75%. E1 conteni-~
do 0029n le mezecla de salide dieminuye al mismo tiempo por
tonelada de ureas desde unos 800 heste 300 kgs. Sin la mencip
nade recirculacidn directs, el contenido de Viiq subirfa des—
de umos 800 hasta 2000 Kgs de urea. De estos 2000 Kgs., 1000
Kgs. pueden recircular a través del soplsnte 7, por lo gue
en la mezcla de salidas sdlo existen los restsmtes 1000 Kgs.

En una sintesis de urea, en la que los gases de es~
cape de emonfaco y anhidrido carbdénico procedentes del depd-—

sito no vuelven al recipiente de remceidén, sino que son trang
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formedos en otra forms, por ejemplo, en nitrito aménice, se
tienen con el procedimiento sugerido por el invento las si-
guiente=s ventajes en comparaseidn con los procedimiento&-éo»
noclidos hasta gshorsae.

1/~ 1In embos sistemas tubulares, ninpune parte de
los agentes reacelonmtes puede atravesar el recinto sin pexr
menecer el tiempo previsto. De este modo sumente el rendimien
to frente al proecedimiento con un convertidor, mientras que,
per otra parte, se evita un tiempo de permenencis demesisdo
largo, lo cual permite conseguir una reduccién de la formaeidn
de biuret.

2/.~ Bn el gistemas tubular de la reaccidn de uree
se conserve la relecidn de exceso de amonigeco (&l contraric
que en el procedimiento con convertidor) durante todo el tiem
po de permanenciz. Con eatoc disminuye el tiempo de reaceidn
necesario.

3/.~ 1La cantidad de CU, perdide disminuye en mds del
60p.

4/+— ¥l consuma de corriente disminuye en un 30% e~
proximadamnente.

Hsta solleitud que corresponde a la presenteds en Sui-
za el 20 de liayo de 1.958, bajo el Nimero 59.71t, se acoge a
los beneficios del articulo 51 del vigente Lstatuto-Ley sobre
Propiedad Industriel.

NOoTaA

Los puntos de invencidén propis y nueva que se pPresen—
ten pars que sean objeto de esta solicitud de Patente de Inven

cién en Eapafla por VEINTE afios, son los gigulentes:
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12, ~ Procedimientozpa?-asla fabricacién de urea
& partir de carbemato aménico obtenido por reaccién de an-
nidrido carbdnico y smonfacvo, carscterizado porque a una
ctmara de reaceidn, ademds del carbamato amdénico fundido,
se le agregea amonfaco en exceso, en donde una parte del a-
monfaco en estado hipercritico se toma directamente de la
mezcla reacolonante de selida, y recircula total o parclal-
mente por el recinto de reaceidn.

28, — Procedimiento pars la preparacidén de urea
segin la reivindicmecidén 1, en el gue el carbamato amdnico
egbreparado en un sistema tubular refrigerado al que se le
sumini stran escelonadamente los sRentes reaccionentes, NH3
b 002,,en $al cantidad que el correspondiente calor de reag
cidén se pueda evacuar en el tramo de tubo pertinente & tem
peraturas por encima del punto de fusidén del carbamato aﬁé-
nico del cual se eliminan a continuacidn los gases inertes
introducidos eventualmente con el anhidrido carbdnico.

32, - Procedimiento segin la rei¥indicacién 1,
caracterizado porugue la transformacidn de carbemato amdnico
en urea se reelize a une presidn de 100-300 atm y & una tem
peratura de 170-200 2C.

42, —~ Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porque ia cémars de reacelén se compone de un
slstems tubular susceptible de calentamiento.

52, — Procedimiento segiin la reivindicacién 1,
caracterizado porque le cantidad de NH3 no disuelta recircu-~
la sin expansidén intermedis.

62, — Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porque a la cdmara de reaccidn, zdemés de la

cantidad de NH3 recirculadea, se le agrege también la cantidad




10

15

20

25

248015

ds NH3 nmiewo que corresponde a Ia cantidasd de NHB disuel'éé
en la mezola de salida.

72, = Procedimiento segin la reivindicecién 1 y
reivindicaoidn 2, caracterizado porque la formasoidén de car—
bemeto emdénico se reslizas a wna presidén de 100 - 300 atme
v a una temperetura que oscile entre su punto de fusién y
1708 C, |

88, —= Procsdimiento segin las reivindicaciones
1 y 2, caracterizado porgue la aportacidn escalonada de losm
agentes reacocionantes se efectun ggregando, bien 002 escglo-
ngdanente a toda la cantidad de NH3, o bien NH3 escrlonada~
nente & toda la cantidad de 602.

92, = Procedimiento megin las reivindiceciones
1 y 2, caracterizado porgue la aportacidn esmcalonade de los
sgentes resaccionantes se hace agregando esealonadamente,
tanto NH3 como 002.

108, ~ Procedlmiento segin las reivindieaciones
1y 6, carsoterizado porque la centided de NH3 nuavo se sumi~
niatre total ¢ parcialments al prensasstopas del soplanmte
de recirmilacidne.

118, - Procedimiento segin las reivindicaciones
1 y 5, caracterizado porque como Srgeno ds recirculacidn se
emples un inyeotor, el cual es acclonado con NH3 nuevo, el
ousl se suministra tofal o parcislmente con wna presidn co-
rrespondientemente més elevada.

122, « Un procedimiento parz la febricacién de-urea,

- 10 -
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Tel y como se ha descrito en la lMemorie que anteceds,
representado en el dibujo que se acompafla, y para los fines

que se han especlficadoe.
¥sta MNemoriae consta de dlez hojas y la presente es—

critas z mdquina por una sole de sus caras.
Vedrgq, =4 MAY. 1900
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