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MEMOHIA DESCRIPTIVA
pera solicitar
PATENTE DE INVENCION
en
EsprAalia
por VEINTE afios
a nombre de INVERTA A.G. FUR FORSCHUNG UNDPMENTVERWEREUNG;
entidaed suiza, establecide en Talacker 16, Zurich, Suiza,
por:
"UN PHOCEDIIVIIENTO PARA MEJORAR Li CAPACIDAD DE AIMA~
CillAJE DE UREA GRANULADA®

-t e aoe e e
—— ——— ==

Bs sabido que la urea es fécilmente higroscépica, inclu-
so en forme granulada. Este higroscopicidad hace que los gra-
nos de urea se apelotonen durente el almacenaje, can lo cual
empeora considerablemente la facultad de dispersidn y, por
tanto, la posibilidad de dogificacién cuendo se emplea urea o '
camo fertilizante, i

Se conoce tembién por la bibliografia que la capacidad

de almacenaje de la urea cristalizada puede mejorarsebmedian-

te adiciones, por ejemplo, mediante adicidén de sales dobles,

tales como las del écido sulfvirico, por ejemplo, sulfato amn 6= ':;1
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nico-aluminico, o bien por adicién de productos de condensa~

cién glioxal=-formeldehido.

Se ha encontrado ahore gue pﬁede mejorarse la capacidad
de almacenaje de la urea granulada sgregando a la fusidn de
urea, antes de su conversién en grenulado, sulfato aménico, co-
mo adicidn que awmenta la resistencia del granulado.

De acuerdo con el procedimiento de la invencién, la fa-
bricacibén de grenulado de urea se realiza afindiendo sulfato
aménico & una solucidn de urea, concentrando por evaporaoidn
la mezcla y pulverizando por los procedimientos conocidos, la
presidn de urea que todavia contiene algo de agua, contra una
corriente gaseosa fria. Al c meentrer por evaporacién solucio-
nes que contienen urea y sulfato aménico, se obtienen fusiones
que pueden convertirse en granulados que presentan una dureza
y une capacidad de almacenaje considerablemente mgyores que
el que estd constituido por urea pura.

La adicién del sulfato ambnico se realiza normalmente en
forma de une solucidn acuosa sobre la solucién de urea. Pero
también puede agregarse la golucién de sulfato amébnico en Por-
ma cristaline. Resulte sorprendente camprobar que el aumento
de la resistencia al aslmacenaje por adicidén de sulfato améni-
co a2 la urea, no se produce cusndo se mezcla sulfato aménico
en forme sbélida con urea granulada. Bl fertilizante mixto que
af se obtiene presenta mas bien una peor capacidad de almace-
naje, ya que, al cabo de sélo 5 dias de almacenaje en sacos
de polietileno, bajo una presién de 0,5 kg./cm.?, aparece ya
una intensa aglomeracién.

Los gremnos de urea de 1,5 mm. &, obtenidos con urea pu-
ra acusan una resistencia media a la presidn de 350 gr. Los

granos de uree, con aditivos, acusan una registencia a la pre-
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sidén de aproximadamente 600 gr., cuando se aflade 6%, aproxi-

madamente de sulfeto eménico, y 700-750 gr. después de afmdir =

3¢ aproximademente, de formaldehido. La determinacién de la
resistencia a la presidn se realiza éargando con un peso gra~
nos temizados de 1,4-1,5 mm. ¥ hasta su fractura.

Hasta shora nc ha podidd ‘de‘terminaz.'se con exactitud la
razon de la capacidad mejorada &l almecenaje.

De %todos modos, las investigaciomes han demostrado que,
por adicibn de sulfato smédnico, no se elimina la higroscopici~
dad de los grénulos de ures, sino que, por el contrario, sumen-
ta. La resistencia de los grédnulos sumenta claramente. Puede
suponerse, segin esto, que la cepacidad de almacenaje y la

aglomeracidn son menos modificades por la higroscopicidad que

por la dureza, la elasticidad, la deformabilided caracteristi- ¥

cas de superficie.

Ia adicidén de sulfato smdénico es afin pera wna instala~
cién productora de urea, puestc que se dispone de amoniaco
como producto de partida para sulfato emdénico. Este este easo,
no es preciso recurrir, pare cubrir las necesidedes de amonia-
co, al ges de partide, puro,utilizado para la sintesis de urea, )
gino que puede emplearse, sin mds, une mezcla gaseosa que con-Q
tenga amoniaco, tal cauo resulta en la descomposicidn de car- :
bamato, y que se desdobla en sus camponentes en un proceso de
circulacién (pasendo por absorbedor, desorbedor y lavado pog-
terior), por lo menos parcialmente, parz reaccicmar cm dcido
sulfirico. |

Ventajosanente, la preparacién de la solucién de sulfato
amonico se realiza en paraslelo con la sintesis de urea condu- -
ciendo el proceso de circulecidn para el tratamiento del gas

de retorno que contiene emoniaco, enhidrido carbdnico, agua
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vy gases inertes, de la sintesis degré,Qj a&?cién 86~

lectivae del ameniaco y retorno separado de amonisco y anhi-
drido carbénico, de tel memere que el smoniaco se separe par-
cialmente de la mezcla gaseosa por lavado con deido sulfidrico
y resulte en forma de una solucién scuosa de su correspondien-
te sulfato. |

Esta solucidn saline se agrege a la fusidén de urea acuo-
sa antes de granular. Los ensayos hen demostrado que, para al-
canzar el efecto desesdo, es decir, le cepacidad mejorada al |
almacenaje, las concentracimes mes favorables de sulfato amd-
nico en urea estén canprendidas dentro de los limites de 3 y
20%.

Una ventaja de este proéedimiento es que puede febricar-
gse paralelamente a la produccién de urea, de un modo permanen- |
te, por lo menos la cemtidad de sulfato aménico necesaria pa-
ra agreger a la urea, es decir, segn se ha mencimado arribva,
de 3 a 20¢%, partiendo de amoniaco presente.

Otras ventajas residen en el hecho de que, en la fuse
final del tratamisnto del gas de retorno, es decir en el post
~lavado, no resulta ya, cano sucedfs haste shora,una solucién
emoniecal acuosa, de la cual habia que expulser el amoniaco en

una columna de destilacibn especiel, junto con el CO, igualmen-

2
te disuelto, sino que se obtlene una solucién de sulfato améb-
nico susceptible de ser empleada directemente, de manera que
puede economizarse la cantidad de calor necesaria paras la ex-
pulsidn del aznoniacb y resulta innecesario el montaje de una
instalecidn especial para destilar el amoniaco.

Il procedimiento para la obtencidn de una solucién de sul-

fato aménico, partiendo de carbamato aménico que no ha reacel om

nado transforméndose en urea, se basa en lo siguiente:
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El gas de retorno, que resuita en la sintesis de urea
partiendo de amoniaco y anhidrido carbénico, o bien de carba-
nato eaménico (que se denominard en la descripecién siguiente
gas carbamato) estd comstituido principalmente por anhidrido
carbdénico y amoniaco, al lado de gases inertes y agua, ya que
la tremsformaecidn de carbamato en urea y agua, segin es sabi-
do, no es cuantitativa, y el carbamato que no se ha convertido
en urea se descampone de nuevo en sus proluctos de partida.
Cuando, por ejemplo, el 50% del car;t)amato empleado se ha canrver-—

tido en ures, el gas carbamato originado contiene, 8l lado de

aproximadsmente 9 (30) partes en peso de agua y pocos gases iner- i

tes ( de 8 2 10 volimenes %, aproximadsmente), l'u? (‘57) partes

en peso de amoniaco y 22 (’%3) partes en peso de anhidrido car-
-bénico para 30 (100) partes en peso de urea obtenida. Ia fusidn
de urea que resulta contiene hasta 20% de agua, aproximademente,
es decir, sproximademente 8(27) partes en peso de lag 9 (30) par-
tes en peso obtenidas en la trensformacifm de caerbamato, y al |
1ado de esto, un pequelio porcentaje (aproximademente 2 — 5%) de
amoniaco y anhidrido carbénico disueltos. En la patente nortea-
mericena 2.808.125 se describe un procedimiento para la separa-
cifn de la mezcla gaseosa residual:

Segin éste, el amoniaco se absorbe selectiveamente de la
mezcla gaseosa por una solucidn acuosa de nitrato anénico que se
cmduce en ciclo contra el gas carbeamato, a presién elevada y
a temperatura’ elevada. I solucibn de nitrato eménico cargada
con amoniaco se expande a continuacién en un desorbedor. De es~ |
ta manera se desprende amoniaco y puede utilizarse nuevamente pa-—
ra la sintesis de carbamato. Iia solucidn salina exenta de amonia-
co se retorna al circuito de absorcidén, El ennhidrido carbdénico

que no ha sido absorbido por el nitrato aménico en el absorbedor
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contiene todav:.a un poco de amoniaco solamente. Esta centidad
depende de cbmo funcione el ciclo de nitrato eménico, es de-
c¢ir, de la concentracibén de la solu.’ci&n salina, de la velogi-
dad de circulacién, de la prezién y de la temperstura, y por
tento, puede variarse a voluntad, es decir, por ejemplo entre
los limites de 2 y 10%.

Como el anhidrido carbénico destinado al retormo en la
sintesis de carbemato tiene que estvar exento praciicamente por
conpleto de amoniaco, se acople a la absorcidén de amoniaco un

pogt-lavado con agua. Del ague amoniacal obtenide de esta mane~

ra, se destila emoniaco en una instalacién de destilacién, por

calentamiento, y se conduce al absorbedor ;]ur’cemente con gas
carbanato nuevo. ‘k g
En el procedimiento de zcuerdo con le invencidn parz fa=-
bricer una solucidn de sulfato eménico en paralelo con la s:[n—-‘
tegis de uresa, eg decir, en la elaboracién de los gases de car-
bemato, se sustituye shore el post-lavado del didxido de carbo-
no procedente del absorbedor, gque cdntiene un pequefio porcenta~
je de smoniaco, com sgua, total o pércialmen’ce, por un trata-
miento con dcido sulfurico, rezccionendo el amoniaco y el dcido
sulfirico cuantitativemente para der sulfato amdnico. .
Ta invencién se explicard con mds detalle con referencia
al esquema de flujo que se adjunta (figara No: 1).
Se hace pasar, a través del cmducto tubular 1, gas
caerbamato, que cantiene, por kilogramo de urea producida, al
lado de 0,030 kg., de agua (correspondiente a 4,8 volimenes %)
y wna pequeiie centided de gas inerte (por 'témino medio apro-
ximedamente 10 vol\imeneé %) 0,556 kg. de amoniaco eproximade~

mente ( que corresponden a 56,7 vol. %), aproximademente y apro-

ximedsmente 0,718 kg. de enhldrico carbénico {que corresponden
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cidn de smoniaco, constituida por el absorbedor 2 y el de-

gorbsdor 3. #n el absorbedor 2, le solucién de nitrato amé-
nico de 45-65 73, que se conduce en circuito, ebsorbe la ma-
yor parte del amoniaco de la mezela gaseosa. La temperatura
de abzmorcidn se mantiene entre 137 y 152¢; la presién; entre -
9 y 11 atmésferas. En el desorbedor 3, se expulsa de 1la SO~
lucidén el amoniaco por expansién y se conduce de nuevo a la
sintesis de carbamato a través del conducto 15, Ia composi-
cién de la mezcla gaseosa que sale del abgsorvedor 2 puede
varisrse modificando las condicicnes de la absorcién. Aumen-
tando 1a circulacién de nitrato aménico, sumentando le tem-
peratura de absorcién y/o la presién o la concentracién sa-
lina, se aumenta la capacidad de absorcién para amoniaco.
$i las condiciones de reaccidn se modifican en sentido con~
trario, se disminuye aquella. Por término medio, la mezcla '
gaseosa que sale del absorbedor 2 contiex_le aproximadsamente
80 vol. % de anhidrido carbénico, 2-10 vol, % de amoniaco
¥ 3-8 vol., % de agua, al lado de una pequelia cantidad de go~
ses inertes. |

A trevés del conducto 4, llega a la columne de post-
lavado 5. Aqui, de acuerdo can la invencién, se extrae por
lavado el amoniaco residusl con écido sulfirico, que es con-
ducido a través del conducto 6; es decir, se convierte en
sulfeto aménico. Intercalendo un ciclo de sal, constituido
por la bamba 17, el conducto tubular 18 y el refrigerante
19, se consigue una reaccién cuantitetive entre 4cido y amo-
niaco. El anhidfido carbénico exehto de amoniaco se retor-
na a la sintesis del carbamato pasando por el conducto 10;

el sulfato aménico, cuya concentracién puede regularse me-
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diante adicidn de agua por 16, se saca en forma de’ solu016n
acuose de 30-60 ¢, por 1l.
Cuando el gzs de anhidrido carbénico bruto conducido
al post-lavado contiene més émoniaco'que lo necesario para
5 la produccién de le centidad del sulfato amébnico precisa co-

mo adicién para lz urea, se extrae por lavédo, mediante la-
vado poreial con agna (introduceidn de agua 7, derivacién 8)
el amoniaco en exceso, despuds de tratamiento pafcial de 1la
mezcla gaseosa con fcido sulfdrico. La solucién‘acuosa de

10 amoniaco se libera de amoniaco por calentamiento en le dis-
posicién de destilacidn 13, el cual se hace recircular a la
columna de ebsorcibn 2 a travds de la tuberia 14. EL aguae de
lavado exente de amoniaco sals de la columna de destilacidn
por 9, como agua residual.

15 A diferencia de esta posibilidaed para disminuir la can- -
tidad de sulfato amdnico resultante por los lavados parcia-

les con agua, puede aumentarse la produccibn de sulfato a.mé-
nico en €l post-lavado prescindiendo de un lavado parcial y
retirando menos cantidad de amoniaco del gas carbemato-en el
20 absorbedor 2, lo cual, como se hu indicado anteriormente, se
realiza disminuyendo la circulzcién de nitrato aménico y re-

bajando la temperature de reaccidn y/o la presibn y/o la con-

centrecidén salina.
In le table siguiente se indicsn las relaciones entre
25 la centidad de urea producida, la proporcidn ponderal de sul-
fato amdnico ufiadido, la cmcentracidn de nitrdgeno en la
mezcla urea-sulfato emdnico, el contenido de amoniaco corres-—
pondiente a laas distintas proporciones de adicién de sulfato
ambnico del annidrido carbénico que sale del absorbedor, ¥

30  las cantidades de dcido sulfirico necesarias en el post-lavado.

-
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(1) Peso totel de le mezcla ures/ e
sulfato eménico (kg) 1.000 e B
(2)v Proporcidn de urea {kg) 97G . i
(3) Proporcién de sulfato aménico (kg) 30 ees 73
(4) Nitrégeno en urea (kg) - 450,2 oes L
5 . i
(5) Hitrdgeno en sulfato aménico (kg) 6433 oo
(6) Kitrégeno total en 1000 kg. de mez-
cla (kg) 456,5 4es
{7) Centided necesaria de éoidq sulfdri- A
co de 784 para la proporeidn de sul- ‘ S
fato amdnico (kg) | 28,5 ves :
10 (8) Cantidad neceszria de amoniaco para
la proporcidn de sulfato aménico (kg) TysT oee
(9) Cantidad necesaria de amoniaco pare o
la proporcién de sulfato aménico (vol. _ o
% en 002 bruto procedente del absorbe~ . :
dor) 2,0 eee
15 BJEMPIO T
| In une instalacién de produceién se grenulan 40 tdas/h.
de urea pars lo cual se agregan 1665 kg/h. de la fusién de
urea de 90% entes de evaporar 115 kg. de sulfato amdénico por
hora en forma de solucidn al 35,6% (€,3% de sulfato eménico
20 con relacidn al producto final urea y sulfato aménico). Des-
pués de evaporar llega a la pulverizacién la fusién siguientes:
Punto de solidificacibn 118¢
Urea 88,55
Sulfato aménico 8,0% 2
25 Biuret 0,54 S
Agusa 3,06

El fertilizente mixto granulado, seco, desna$uralizado'o

modificado por sulfeto aménico, acuse los siguientes valores:
Nitrdgeno 45,04 )
30 Biuret 0,5% C f
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Agua - 0,3% |
;O 6,7%
EJEMPIO 2. '

Un convertidor de urea que no se representa en la fi-
gura, se carga con 3000 kg. de carbamsto por hora. Se trans-
formen en urea, con desprendimiento de agua., 55% del carbe~
mato empleado (1.650 kg.); es decir, en 1.276 ¥ 380 kg. de
agua. E1 45% restante de carbameto (1.350’ kg.) se descampo-
en en un desconponedor anejo ai en los gaeses de partida, es ‘
decir, 588 kg. de smoniaco y 762 kg. de anhidrido carbénico.
Unga pequefia parte de estds gases se disuelve en la soluciln
acuosa de urea (2 %). lLa mezcla gaseosa horaris ciue sale
del descamponedor por el conducto tubular 1 (gas carbamebo)
estd constituida todavia (el lado de 8 vol. % de gaseé iner-
tes) por 576 kg. de smoniaco (que corresponde a 58,8 vol %),
}‘47 kg. de anhidrido carbénico (que corresponde & 29,3 vol.
%) y 41 kg. de agus. (que corresponde a 3,9 vol. %o

La porcién principal de amoniabo ¥y une parte relativa—
nente muy peé_ueﬁa de anhidrido carbénico se retira de este
gas de carbamato en un ebsorbedor de nitrato amémico 2, de
menera que, despuds de pasar por el asbsorbedor, resulta an-
hidrido carbdnico gaseoso bruto con la siguiente camposicién'z

inhidrido carbénico 81,0 vol. % (que corresponde & 726,0 kg.
por hora)

Aimoniaco 6,1 vol. % (que corresponde & 21,1 kg. por hora)
Ague 3,1 vole. % (que corresponde a 11,3 kg. por hora)

Guses inertes 10,8 vol. %

Esta mezcla se conduce a la colugna de post-lavado 5,
a través del conducto 4, y se libera alli por completo de

amoniaco, por tratamiento con deido sulfdrico, de acuerdo

- 10

ol



10

15

20

25

30

950185 ”v~ |‘

con la invencién. Se hacen pasar por el cmduecto 6, cada hora,

79,3 kg. de Acido sulfirico de 78% (qué dorresponde a la can-

tided equivalente de 61.7 kg. de dcido sulfirico pare 21 kg.
de amoniaco). La solucién salina or‘iginada ge caduce en cir-
cuito & través de la bamba 17, el cmducto tubular 18 y el
refrigerante 19. El rendimiento de sulfato amébnico es cuati-
tativo, alcanzando 82,7 kg. Se retira a través del desaglie 11,
en forme de golucidn acuosa, cuyo contenido salino puede fi-
jurse, mediente adicion horarie de 54 litros de ague, a travds
del conducto 16, en 50%, ¥ Se agrege. a la urea fabricada ori-
ginalmente (1,270 kg) antes de eveporer. La mezecla resultente
de urea~gulfato amdnico tiens un cmtenido de éulfato anénico
de 6,1 % y un contenido de nitrdgeno totel de 44,87%.

E1l anhidrido carbénico liberzdo de amoniaco sale de la
columne de post-lavado por el conducto 10 y se retorma 'a la
sintesis de urea. |
EJENMPIO 3

El gas enhidrido carbdnico obtenido del absorbedor de
nitrato amdnico, segin el ejemplo 1, con un contenido de amo-
niaco de 81,0 vol. % (que corresponde & 21 kg; de amonisaco
par hora) se trata en el post-iavaao sblamen'be con 55‘kg. de
decido sulfurico de 78%, por hoi‘a. El 4cido sulfiirico se cm-
duce aproximadamente a lea mitaed de la altura de la columna
de lavado, por el cmducto 12,

La solucidn salina retirada por el deseglie 11, por ho-
ra, contiene 56,3 kg. de sulfato eambnico, que se agrega a la
urea fabricada originalmente (1.270 kg.). Ta solucidn resul-

tante de urea-sulfato aménico cmtiene 4,25% de sulfato emé-

nico y 45,35 % de nitrdgeno total.

El enhidrido carbdnico bruto lavado con une cantided
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de écido sulfirico menor que la del ’equivalente de amoniaco,
sigue conteniendo todavia una cantidad hbraria de 6,5 kg. |

“ de amoniaco. Este se separa por un lavado parciel con agua
(introduceién del ogua, 7, selida, 8). El anhidrido carbd-
‘5 nico que contiene amoniaco se retorna a la sintesis de urea
a través del conducto 10; el agua de lavado que contiene an-
hidrido carbénico y amoniaco, se bombea a la instalacién de
destilacién 13, a través de la derivacién 8.
Por la accifn del calor se expulsan aqui el amoniaco
10 y el anhidrido carbénico ¥y se conducen al absorbedor 2, a
través del conducto tubular 14. E1 agua de lavado liberada
de este modo de amoniaco y anhidrido carbénico sale de la
instalacidén de destilzecidn por 9 en formma de agua residual,

15 ‘
- NOT A =
Los puntos de invencidn Propia y nueva que se presen=—
tan pare que sean objeto de esta Patente de Invencidn en ES- |
PAfiA por VEI:N’I,‘IL‘.aﬁos, son los siguientes:
20 12,~ Procedimiento para mejorar la cepecidad de alme~

cenajs de urea granulade, caracterizado porgue se adiciona

una solucién de urea con sulfato aménico, se concentra por
evaporacibn y, se pulveriza conira una corriente de gas frios . "
29%,— Procedimiento de acuerdo can la reivindicacién l,‘
25 caracterizado porque se afiade sulfato aménico en forma cris-
talina a una solucidén de urea. _
32,~ Procedimiento de acuerdo cam la reivindicacion 1,
cabacterizado porque se agrega sulfato aménico en forma de
una solucién acuose a una solucién de urea. | |

30 42.~ Procedimiento de acuerdo con las reivindicaciones

- 12 -
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1y 3, carecterizado porque se agregs sulfato amdnico en una

centidad de mds de 5% con relacidn a 1la urea de una solucién
de urea, |
¢,— Procedimiento de acuerdo con la reivindicacidén 1,

caracterizado porque el procedimiento ciclico pars la elabora-
cibn del gas de retorno que contiene emoniaco, annidrido car-
bénico, agua y geses inertes, procedente de la sintesis de urea,
se conduce por absorcidn selective del amoniaco y retorno se=-
parado de smoniaco y smhidrido carbénico, de tal ‘ma.'nera gue ol
amoniaco que se separe parcialmen‘ae,y por lavado con deido sul-
furico, de la mezcla gaseose, resulta en forma de uns solucidn
acuoga de su sulfato, que se agrege a le uree presente en fomma
de solucidbn acuosa, faebricada originalmente, antes de la granu-
lacione | o

69+~ Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1,
caracterizado porque el amoniaco 8¢ gepars por lavado a partir |
d:> la mezcla gaseosa que contiene principalmente anhidrido car-
bénico, relativamente pobre en amoniaco, la cual se obtiene poz;'

absorcién de la porcidn principal de amoniaco en un abvsorbedor

de nitrato amdénico del gas de retorno de la obtencidén de urea.
2,~ Procedimiento de acuerdo con la reivindicacidnes 1
y 6, caracterizado porque el contenido de amoniaco de la mezcla

gaseosa relativamente pobre en guonisco, se fija, mediante la

adecuada eleccidn de lus condiciones de zbsorcion en el absor-
bedor de nitrato amdnico de modo que, por el tratemiento con

dcido sulfirico con formacién cuantitativa de sal, se obtiene

justemente la centidad de sulfato amdénico necesaris para obte-
ner, en la megcla del mismo con la urea originalmente fabricada,
una concentracidn determinads de sulfato aménico comprendida en-

tre los limites de 3 y 20%.

- 13




10

15

AVS.

950185 3

89.~ Procedimiento de acuerdo con lesreivindicaciones
1y 6, éaracterizado porque la mezcla gaseossa que'con‘aiene
principalmente 002, relativamente pobre en aronizco, proce- -
dente del absorbedor de nitrato amdénico, se lava justemen-
te con la cantidad de deido sulfurico necesarie para la for-
mecidn cusntitativa de sal, para obtener una contidad deter-
ninada de sulfato sménico, y porque el exceso de amoniaco se
gepara por lavedo de la mezecla gaseosa con agua, medié,nte un
lavado parcial que sigue al tratzmiento con dcido sulfdrico.

92,~ Un procedimiento per:s mejorer le capacidad ae al-
mace naje de urea gr:anulada. |

Tal y como se ha descrito en la Memoris qlie zntecede,
repregentado en el dibujo que se acompalis y con los fines que
g8 han especificzdo.

Beta IMemoriz congta de catorce hojas escritas a mdgqui-
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na por una sole cara.
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THVENTA A.C. FUR POASCIUNG UND PATENTVERUVERTUNG
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