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por VolFTE alios

-

a nombre de LTANICARBCN W.V., entidad holzndesa, establecida
en 2 van der YMaesenstraat, Hserlen, Holande, por:

WUN PROCHEDIVILYTO PARA LA PREPARACICN DE UREA.

Le presente invencidn se refiere a uu procedinmiento
para la prepsracidn de uresa partiendo del smoniaco v del did-
xido de carbono.

Lz sintesis de la urez 2 partir del smoniaco v del d4id-

#1ido de ¢arbono se lleva a cabo us nente llevando el smonia-

Ut

co 1fguido y el didxido de carbono al inierior de un espscio
de resccidn en el sue 1= mezcla de reaccidn se wmsntiene a una
sresidn de al menos 160 stmdsferas y una temperatura de 150

2 20¢%0. Los componentes de reaccidn reaccionan primero for=-

4

mndo carbamate 4

10 w awmonio, y esta reaccidn es semuida por la
conversidn del carbamato de amonio en urea ¥ agusa. Ahora bien,

esta conversidn no es completa; sezin la temperatura y la
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presidn se alcanze un epuilibrio en el cusl el grado de coh»\
versidn es del 45 al 55, Zste equilibrio puede ser =delanta-

do en favor de la formacidn de ures agregendc el espacio de
reaccidn wns centided de I'H  superior a la estequionétrica o,
en otros términcs, empleando durante la sintesis una rels
nolar KH /UO nayor que 2. o obstante, a’n asi, 1o conv;fclén'
del uuroana 5 de amonio en urea y agua dista mucho de ger
completa, de modo aque el nroducio en fusidn que sale del rsoi-
piente de sintesis conticne todavia, ademds de urea y agus,

-

unz cantidad de carbamate de amonio y, si 1z mezcla de reac-

cidn ha sido tratmda a unz relacidn TH /C0 =2, una cantidad
3 2
de ¥H libre.
3

3i ol producto derretidc de sfntesis se expznde a una
presidn suficientemente baja, por ejemplo, 2 una pres gidn de
una atmdésfera manométrica, se obltiene una mezcla gaseosa de
WH ¥y ¢0 ademds de una solucidn de urea &e aproximadamente
un 75% de concentracidn. 1 carbamato amdnico que quede toda-
via en la solucidn puede ser extraido por completo lavando la

. & . .
sclucidn con un gas, por ejemplo, aire, en unz columna de la-~
vado o sepsracidn.

Le reintroduceidn immediata de la mezcla gaseosa que
contiene VH_ ¥ 302, obtenida por expansidn y lavado como an-
tes @e ha dicho, en el mparato de sintesis tropieza con di-
ficultades tdenicas debidas a la formacidn de cerbamato smé-

-

nico odlido o temperaturss inferiores a 15¢0C. Por esta razdn,
hace mucho gue en ls préctica se viene tratando simplerente
la mezcla gaseosa, sl es precisoe des puds de abscreidn en agua,
) . ’ » ¢ 4o o ' d N RS R - o
con suliato aménico, nitrato amdéuico o clorurc amndnico ¥ sosa

2.067.325). La desv entanja de este nétodo consiste en que la

e la lemoria de las patentes U.S. n 2,056,283 y nidmero

ﬂ"
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produccidn de urea propizmente dicha se acopla o 1la
¢idn en gran escalz de otro compuesto nitrogensado.
Pera eliminar egte inconveniente se han venido prono-
niendo diversos redios, que tienden a uns sbscreidn de lg
nezela gageosa en ung cantidad de agua u otro disclvente
spropindo tan pequelia que l: solucidn o suspensidn concen~
trada resultante puede ser devuelta por bombeo al interior
del aparato de sintesis sin ejercer uns influencia ﬁemasia—k

do adversa

Prra o -] . 2. ] !
L=0 @mwonice en urez y agua (véanse lag Iiemoriss de lsg pa-

tentes U.8. n? 1.098.093 y ne 2,116.6881). ihora bien, siguien-

do teles proposiciones se presenta el problema de que por una

parte solamente es posible obtener uns solueidn de wures pura,

exenta de I-EH3 N 002 31 la ures en fusidn se expande a una pre-
9

sidn iguel o ligcramente mayor que la atmosférica mientras,

por oura parte, sdlo es nosible abg jorber en uns pequelia can~-

.

idad de agua todo el GO2 que no ha wgido convertido en urea,

<t

al tiempo que se Torma una solucidn amoniscal de carbanato

As]

aménico, si la absorcidn tienc lugar a unz presidn relativa-

’

mente wltq, al menos de 1C atwdsferag uznonetricss. s nece-~
S&rio, por tanto, usilizar, sdends del aparato Jde sintesis
propiavente dicho, unz gran cantidad de eguipos auxiliares,
es decir, uns o lur‘n0 de expulsidn del ﬂH3 libre no conver-
tide, wn prizer alanbique de carbemato con condensador, vy un

(u

serundo alerbioue de carbamato con condensador. futos alambi-~
ares 7 condensadores funcionan a diferentes niveles de pre-
sidn ¥, nor congesuencis, se necesita wns considerable inver-
sidn en conductes entre dichos aparatos, y en vilvalzs de

03 accesorios de segu-

.
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expansidn, borbes, v otros

rilad a2 presidn. Adends, se complican el funcionszmiento 3
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1 control. La presents inve unién tiende a habilitar un apa;‘
rate y wi procedizmicnto mds sencillos

Conforme a la invencidn, la mezcla de reamccidn gue npro-
viene del recipiente o de los recipientes de sin

o ’,
nande a una presidn 4

@

1C a 45 atndsferss, vy se somete, 2 di-

cha nwcgiom.reﬂucida N

o/

3]

uinz temperasura suflcilente pars des—
componer el carbameto amdnico, & wun tratowiento de lavado o
separacidn por medio de una corriente inversa de &#28 lnerte

que fluye heciz la mezela de reaceidn; los 3 gases espontanes-—
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rente degarrollados en 1a expansidn ¥ oextraldos

' d » » . .
liquida de reaccidn por el tratamiento de lavado se pasan o

trevés de una wolucidn de amenisco hars

e
o3

. elivinar el 3’2, ob=
tenicndose asf wee solucidn amoniscal corncentrada de carba-

andnico; 1l mezela de gases no abgorvida se cufria pri-

o)
<t
o

’

mero pera condensar el NH_ gaseoso y se lave desmuds con fau8
obtenidndose un gns inerte lavado para nuevo empleo en el tra-

tanlento de separscidn v un 1iquiﬁo &monlacal de lavado =2l

P

renos parte del cusl, en unidn de una parte del H antes

condensado, se vtilize pars la eliminacidn del OC 7 18 50o-

lucidn awonizmeal concentrads de sarbamato smdnico v el IH

condensado se llevan de nuevo a la sintesis. .
Ll tratamiento de lavado para la eliminacidn de ucz ge

1leva & cabo preferiblomente de maner: que, une vez inicia-

3 2

do el proceso, la mezcla gzzeosa que consiene I7H o0 va—
J 4 ]
por de wgua y zes inerte pasa a la solucidn smonizeal de car—

banato asdnico ra formada, esperando su salida o descsrga des—
. . ¢ 5

de la perte inferior de un espacioc de lavedo despues de lo

ual, los gases gue no han sido absorbidos en la molucidn

e carbamato fluyen hacia arriba a coniracorriente o travds

én andnics . pue contiene pocz spua. De esta mane-

P

de la soluc
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lucidn de carbamato amdnico yu en la bose del espscio de 1~

vado. il volumen de [H_ 1fguido que ha de hacerse refluir PE-~
ra su empleo en este tratmmisnto de levado depende de la can-—

tidad de CO_ a condensar en carbamate amdénico. Como aproxima-

cidn, nuede decirse gue el calor liberado en 1 condensa 1on

S re) . IR 4 : ~ vm T - Y U . .
del JOZ gaseoso corio solucion de carbemato andnico he de ser

Cextraido por el IH liquido de reflujo gue se evapora en el

tratariento de lavado para la eliminscidn de 9O .

S PO
¢

La presente invencidn inscluye un aparato para poner en

=
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¢l nuevo procedimiento. A ¢ ntia¢«o«on se describe
1
una realizacidn del iovento, & ti{tulo de gjemplo, con refe—~

rencla al dibujo esguemdtico sdjunto gue ilustra una instala~

Los componentss de reaccidn, FH. v 002 se llevan al aps-
rato 1 de sintesis de la urez a travds de las tuberias 18 y-

19 recpectivamente. La presidn en el auboclave de urea es de

o de agua, es expandido s una presidn de 10 a 30 etndsferas
& H Bt B

. ’
por medio de la vélvuls 2, despuds de lo cusl se conduce el

preducto de reaccidn a wn separador 4 de gases y 1iquiio, a
través de un calentador 3.

Deade este sdor fluye uus solucidn de urea con car-
barato, & la misme presidn de 10 a 45 atndsferas, al interior
de la columns de separacidn 5 que estd provistz de serpentci-

ney de vavor, y en cute columna la solucidn es lavada con gas
s 1 - P o -1 3 1 - 4
inerte gue se hace entrer por lz base de la columnz a través
de 1la tuberia 6.

Por 1a base de 12 columna 5 se hace salir o través do
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porlas de ures de 1a maners usual. Desde la parte gl-

o
ta de 1o columnz 5 sale vor la tuberiz 10 unz wmezcla de NE_,
w0,y zas de lavado y alzo de aguz. Juntamente con el £as que
se desarrolla de wodo esponidneo en 1a exnansidn (tuberia 5),
1 mezela es conducida a 1a base de la columns 2, en la cual
entra en comtanto con aroniaco 1ig quido admitido por 1o parse
alta de lz coluzns a travds de la fuberia 17, mientras se su—
rinistra agus en forma de solucidn de EH4GH & la columne
& través de 1z tuberis 16. Como counse ccuencia, es posible des-
carzar de la bage de lz colwrma 9 ung solucién concentrads
de amoniace ¥ carbematosndnico, solucidn que es obligads a
entrar de nuevo en la vagija de reaceidn de ures éor medio

de una bomba 1lls intercalada en 1s tuberia 11,

Por la parte 21t= de la colwumna 2 escapan MNH_ exento

g e lavado o seps aracion, el ﬁr‘mero de los cua-

" - 2 -
les #e condensa en el condengador 12, Parte del I'E liguido

.

S w

vuelve por reflujo 2 l2 columna 9 v el resto va a

HHB e3 ovligado a vretroceder al interior del sutoclave de
vrea por medio de l2 tuheria 18.

-

Del condensazdor nismo uns nezela no

vador 13, el JH3 es

cordenssda 4 JH3
lavado con aguz que entra por la tubseria 15. DLa molucidn de
Jh uH descargar por lu buse de este lavador se lleva a 1la
parte alta de 1la columma 9 cono 1{quido lavador, los gasos

inertes lavadcs que salen por lz parte alta del lavador 15

(.“

~

vuelven 2 la colum sepuradora 5 a travds de 1la tuberia §

de 1~ bomba 2¢. Como el ITH ¥ el C0 de nueva aportasidn
3 2
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al autoclave 1 de urea siempre contienen cicrts propereidn

de materia inerte, como consecuencia de lo cual la cantidad
de material inerte en cirenlsci én tiende 2 sumentar y la tu-
beria 6 ha sido provista de uns tuberis de deacarga 21, a

’

traves de le cual ge puede dar salida al excedente de nate-

rial inerte.

A la vasijse de reaccidn se llevan por horz 1035 kg de
fH 4 614 kg de U0 , comprendiendo 11 kg de material inerte
3 2
T una golucidn de carbamato {composicidn: 452 kg de TH , 370

0

kg de 00 y 206 kg de agua). wsts mezcla de reaccidn me pone
: 3 o NI 4 n Ademad oy e Ty 2 2y
& unt presidn de 200 stndsferass rtﬂox»t P1CHS ¥ oung temperatu-

sutoclave

ra de 180°, como consecusncia de lo cual sale del

- 2

uis cantidad horsris de producic derretido de sintesis con~=

O
o

sistente en 7 iig de urea, 686 kg de car bamato aménico, 73u

kg de TH ¥y 446 kg de agus. iste producte derretido se expan-

P

de = uns presidn de 17 atmdésferas manondtricas 8 7 se lleva =l

ador 4 de vapores y 1fguidos a través del calentador 3

a unz femperatura de unos 1209, 1 1{quido separado es lave-
40, en la columna de separscidn o la ado, con 123 kg de nifré—
geno e una temperatura de unos 110°¢, Por 1la vase de 1la co- -
lumma de separacidn se da s2lids a 1189 ltg de solucidn de

"

urea, consistente en 798 kg de urea , 355 kg de agua y 36

kg de I 4 J0 ,» Los gases descargados de 1z columna de HeDE-

racidn se unen a2 los £2898 que escapan del separador de 1i-

quldos y gases. La mezcla de gases, gue congva de 1C1lée

2

de ¥H_, 370 kg de ¢0 , 9L kg de H C y 134 kg de gas inerte,
2 2
ada a contracorriente con amonimco 1fguido que contie-

ne azua, en una colurna de lavado 9, en la que la temperatura
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1ta ge mantienen a uncs 9¢Y9% 7
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unos 50°C, resnectiveomente. EI‘NH3 gue escapa de la columna

de lavado 9 se condensa por enfriamiento 7 vefluye en parte

al interior de 1u columna de lavado 9, devolviéndose el reg-

to = ln sintesic de la urea. La mezcela 4 1EBES gue essnna

del condensader, y que consta de 134 de gasg inerte y 134

kg de TH , es lavada con 115 kg de agua en el lavador 13;

3 .
los 249 kg de I CH en solucidn, obtenidos en este lavado,

“l'

se hzcen reflulr asimismo al interior de la columma de la-
vado 9. Jesde la buse de la coluwmma de lavedo 9 se &esoarga

0 da g2lida a una solucidn de carbamato consistente en 452

kg de ¥H , 37C kg de GO vy 206 kg de agua, sclucidn que es

envizda de nuevo por pollo de una bombs o la vasija de reac-
cidn de ures, & travéds de la tuveria 19 s leuoarvmn 11}

1

de meterial inerte, devolvidudose el resto a la base de la
colwmz de separzcidn.

De esta manera, el 60,34 del © oo convertido en ures
2 una relacidn zeolar FH /302 de 3,96 ; una relacidn molar

H 0/C0 "de ¢,52, sicnilo devuelto a la vagija de reaccidn de
2 2

’

uren practicamente todo el HH y JC no convertido en urea.
41 proceso tiene la ventaja dg gue 12 expulsidn del
cariamato del producto derrebtido de urea éon contenido de
carbamato entregado nor el resctor de ures, y la subsiguien~
te condensacidn en una solucidn concentrsds de smonface N4
carbamato amdénico, no se efectdan en un mimero de etapas de
vresidn diferente sino en una soln etapa, en la cual, por
el efecto del gas de separacidn o la ado, la presidn par-—
cial de vapor del I'H y U0 sobre la solucidn de ures o li-
3 2.
berar de cerbvamato va decrec i endo graduslrente, mientras el

EH_y el U0 liberados se condensan a una presidn relativa-
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mente elevada en amonisco con agun. & causa de es

relavivanente elevads es posible obtener uns solu

bamato concentrads, yue puede ser pasads de nuevo por el es-

-~

S oS

pacio de rezccidn de sintesis de ure=s propizmente dicho, en
12 vasijs de reaccidn 1, =in uwne dswinuceidn de rendimionso
derimuiado elevada. Jebido a la susenciz de varisg étapas de
diferente presidn en el z2yarato deo recirculzceidn, el nidmero
eda restringide o tres, es decir, a unz colwmms

5> de lavado o sepiraoi‘m, ua colurma 9 de coandensscidn de

My U0 en solucidn de carbamato amdnico, ¥ une colwmna de

2
<

lavado 13 con 1{~Liio pera extraer el I'H  de los gages iner-
tes. Ademds, sdélo hacen falta wus pocasg
es decir, upa vdlvuls 2, una vdlvula 14 en 1s tuberia 7 de sa~
lida de urez y una vélvulﬂ, en la tuberia de s3lida o descar-
ga 213 v s8lo hacen FTalts tres bombas sencillas, a saber: una
bomba 11z  pera introducir s presidn en la vazija de reaccidn
de urea 1z solucidn de carisrato amdnico résult vante, una bombsa
2C pera mentener en virculacidn el gas inerte duxiliar, y una
bomba (que no aparece en el dibujo) para llevar agua sl lg-
vador 13 de presién, Por medio de le tuberie 15. Como en lasg
tres colunnas Dy @ 7 13 ze mantisne slempre une presidn upi-
forme, el control ¥ el fuacionamiento son seucillos, y la pre-

vencidn de las dif icultades de Ffuncionamiento mucho mis fieil,

&)

de modo que se obtiene un aparato de recirculacidn de gran

43

Tuncional.

o ey
seguridad

o

Gsta solicitud que corresponde = la presentzds en Holan—
da el 8 de azosto de 1958, b bajo el ndwero 23C.353, se acoge

a log beneficics del articulo 51 del vigente Zstatuto gobre
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Los puntos de invencidn propia J NUevVAa gque se Dresele

tan pars gue sean objeto de esta Patente de Invencidn en
Sspeila, por VIINTH aiics, son log sziguientesn:
10 T "71rocaddmd o e Skats “LOTYYRL TG s '-1' 1 =T s
Tem vhproceuimiento para 1o preparscidn de urea vor

& &L -

’ N . " A ) - '
sintesls a partir de I'H y 00 , en el que la mezcla de reac-—

iciente para descomponer el carbamato amdnico, a un trata-

miento de lavado o separzeidn rer medio de una corriente in-

versa de gas inerte que fluye haciz ls mezcla de 1 acciln,

v low goges szventdnearante degarrollados en la expansidn
(%3 a -

g extroidos de la resela 1liguida de reaccidn por dicho tra-
vanlento de lavado se tratan o la wresidn de 10 = 45 atuds—

Teras en amcniasco liquido y una solucidn concentrada de caiw

’ » .
bamoto amdnico gue sen devuelios al espacio de gintesis,

2%.~ Un procedimiento para la preparacidn de urea por

[=
Cos

' . g
sintesis a partir de WH y €0 , en el que la mezcla de reac-—

<]

(=]

[

tesis se expande a una presidn de 10 a 45 atmdsferas v

l..l' B

PR -2 « ? . ol
somevida, a dichs presidn reducida y a unn terperatura sufi
H - v l

clente prra descemponer el cezrbamaio aménico, 2 un tratovien—

4 e

to de lavado o sensracidn por medio de une corriente inver—

. o -t - L N ,",
82 de gas inerte gue fluye hacia 1o mezels do reacciony los

ses espontiéneamente deserroliados en la expensidn v extrai-

. - o e ot 2 v 5 e A e e e
aes de 1o mezcla liguids de reaccidn vor dicho sratemiento

' 4 . ‘
lucicn de amoniaco nars

gliminar el 4C solucidn amonizcal cone

2 Lo
- L ] - . . ~ . L)
centrada de carbamsio audnico; la mezcla de gages no absgorhida
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aida 4 S0 2 v Yo sered rond anal P
T ¢icn del O s % oL0.uCLon amoniacsl concentrg «da de carba-

- mate =dnico = ¢l IH condensudo se 1levan de nuevo g 1s

10 en la Ioueris que antecede,
2. 5 - A g2 ~
r Comblia, ¥ con los fineg
que se han esuvecificado.
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