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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
d e
PATENTE D E  INVENCION
formulada el 25 de Qctubre de 1962, con el N¢ 281.859
e n
EsPafa
por VEINTE aiios
a. nombre de STAMICARBON N.V., entidad holandesa, esta-
blecida en 2 van der Maesenstraat, Heerlen, Holanda,
por:
"UN PROCEDIMIENTC DE CIRCULACION PARA T4 CRISTALIZACION

AT, VACIO DE UREA"

En la vatente de invencidén francesa 1.127.788 se
ha descrito un método para la cristalizacién de urea a
partir de soluciones de urea que contienen biuret, en
que se degcarga en forma continus, desde una solucibn
de ures qgue evavora, une cantidad de vanor de agua igual

a la cantidad de agua que es introducida por medio de

una solucidn frescamente abastecida, bajo descarga con

temporinea de los cristales de urea formados, o bien en
que se refrigera una solucidn de urea no saturada hasta

que se haya pasado el punto de saturacidn, cuidéndose
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lucibn que evapora, o eun la solucidén refrigerada no ex

ceda de :
32 ¢ en peso a una temperatura de la sgolucidn de 90¢ C
29 % " " " " 80¢ C
25 % " | " " " T0e C
20 4 " " " " 602 ¢
14 ¢ " ’ Y " " 50e ¢
10 @ " " " " 40e C
T % " " " " 502 C
54 v " " " 20¢ C

¥ que a temperaturas intermedias el contenido en biuret
no exceda ¢e las concentraciones intermedias de biuret
provorcionales a las mismas.

Ahora bien,resultd que estos valores para el con~
tenido en biuret son demassiado elevados. A tales conte~-
nidos en biuret no es posible separar cristales de urea
puros, resultando gque, ademis de la urea, se cristaliza
siempre un poco de una sal doble 2 urea . 1 biuret.

ge ha encontrado que fué posible obtener crista-
les de urea casi puros cuando el contenido en biuret no

exceda des

21 % en peso a una temperatura de la solucidn de 90 o ¢
17 < n 1t " " 80 o ¢
14 5 " n " " 70 ¢ c
12 % " " 1 1] 60 0o
g ¢ rt t t " 50 ¢ (
8 o " " 1 " 40 o ¢
6 & n i 0 " 30 ¢ ¢
4 A 1" 1" " l a
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Para
cibn debajo de este valor minimo es necesario libertar
en forma periddica o continua la solucidén libertada de
cristales de urea (lejia madfé) de par%e del biuret so
lucionado, antes de devolver esta lejia madre, ya que
la solucidén de urea frescamente abastecida que contie
ne biuret abastece siemnre nuevo ubiuret.

gomo es sabido, ello puede realizarse por ejemplo
por-erisgtalizacién de biuret en un segundo cristaliza-
dor diluyendo primevo una lejiz medre y refrigerindola
después. De egta manera parte del biuret solucilonado
puede cristalizarse, desvués de Jo cual se puede sepa-~
rar los cristales de la lejfa madre.,

Para posibilitar la cristalizacidén del biuret a
condiciones la mis favorables posibles se querré aumen—
tar en lo nosible la concentracibn de biuret en la le-
jia madre antes de diluir y refrigerar esta solucidn.

De acuerdo con la invencidn se realiza por con-
siguiente en forma continua la cristalizacidn de urea
a partir ée la solucidn de urea que contiene biuret
en un procedimiento de circulacidn a una temperatura
de 902 ¢ o mas, a una presién inferior a 160 mm Hg, ba
jo abastecimiento continuo ¢e una solucidén de urea que
contiene biuret,sevaracidn de los cristales de urea de
la lejia nadre, obteniéndose une lejiz madre con un con
tenido en biuret de 15 <5 como minimo ¥ 25 ¢} como mixi=-
mo, siento la lejis madre recirculada al cristalizador,
despuds de haber eliminado por dilucién y refrigeracibn
biuret de.parte de esta lejia madre, en una cantidad

que es en substancia igual a la cantidad apﬂgtada con

ey e
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1o solucidn fresca de urea o cristalizar.

BJjemplo

Desde un cristalizador de urea funcionando al
vacio en que se mantiene la temperatura de la solu-
cibn que cristaliza a 110¢ ¢ y la vresidn & 80 mm Hg,
se elimins por ciclo una suspensidn de 25 ; en peso
aproximadamente de cristales de urea en lejia madre,
componiéndose de 100 kg de cristales de urea y 313,5
kg de solucién, componiéidose de 243 kg de urea, 59,5
kg de biuret y 11 kg de agusa.

Ia solucibén es centrifugada; 8,8 kg de lejia ma
dre obtenida fueron separados. 108 04,7 kg restantes
fueron devueltos al crigstalicador de urea, junto con
la solucibn de urea a cristalizar, frescamente abag-
tecidca y utilizada comeo liguido de lavado, componién-—
dose de 110 kg (100 kg de urea, 0,9 kg de biuret y
8,8 kg de agua).

Tos 100 kg de crisbales centrifugodos con 6,7
kg adherentes de solucidn de urea muy concentrada fue
ron refrigerados, después de lo cunl resultaron 106
kg de urea con un contenido en biuret de 0,05 4.

TLos 8,8 kg de lejia madre separads fueron dilui-
dos con 5,8 kg de ague y refrigerados a 250 (¢ de los
mismos cristalizaron 0,9 kg de biuret con 0,13 kg de
agua (5 biuret . 4 aqg).

De la solucién restante me evaporasron todavia
3,2 kg de agua en un vaporizador aparte a 120¢ ¢ y la
ﬁresién atmosférica y la solucibn concentraca de esta

manera, componiéndose des o .

L & o 03 «@5

.

3

oo,

6,8 kg de urea
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0,8 kg de biuret

2,8 kg de agua
fué también devuelta al cristalizador e urea. 11,4 kg
de agua fueron eliminados pory ciclo del cristalizador
de wrea. De esta manera se eliminaron nor'consiguien—
te 0,9 kg de biuret desde una lejia madre que contie-
ne biuret (con un contenido en biuret de 19 ¢ en peso),
siendo necesario diluir primgro 1a solncién con 5,8 kg
de agua, es decir 6,4 kg de agus Mor kg de biuret.

8i ge realizars la cristalizacidn a temperaturas
mucho més bajas, p.e. & €02 ¢ y une bresién de 70 mm
He se podria descargar también una suspensidn de cris-
tales de 25 ) en peso aproximadamente,la cugl, después
de la separacibn, produjera une lejia madre de 10 ¢ en
peso de bhiuret.

Para poder eliminar 0,9 kg de biuret de esta le-
jia madre seria necesario diluir la lejfa medre con 11,9
kg de agua, es decir 13 kg de agua »nor kg de biuret,
por consiguiente 2 veces mis de lo que se necesita en
el procedimiento segfn la invencidn. Visto que también
esta agua de dilucidn ha de eveporarse Ffinalmente, una
disminucidn de la cantidad de sgua de dilucibn a afiedir
se traduce en una disminucidn congiderable de los gas-
tos del procedimiento,

La presente solicitud que corresponde a la presen—
tada en Holanda, con fecha 26 de Qctubre de 1961, bajo
el We 270.676, se acoge a los beneficios del articulo

51 del vigente Fastatuto sobre Propiedad Industrial.
ne aR{
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Los puntos de invencidn uvropia ¥V nueva gue se pre-
gentan para que sean objeto de la nresente solicitud
de patente de Invencidén en Esvafia, por VEINIE afios,
gon los siguientesg:

l.~ Un procedimiento de circulacibén para la cris—
talizacibn al vécio de urea, o partir de una solucibn
de urea que contiene biuret, bajo abastecimiento con-
tinuo de la solucibén de urea que contiene biuret y des
carga de una susvensidn que contiene cristales de urea,

caracterizéndoge en que se realiza la cristalizacibén

a una temperatura de por lo menos 900C y una presidn
inferior a 180 mﬁ bajo descarga de una suspensibn de
ceristales de urea en una iejia madre gue contiene a lo
menos 15 vy a lo més 25 ¢ en peso de biuret, devolvién~
dose la lejis madre a la cristalizador de urea, des~
pués de haber eliminado biuret, por ¢ilucidn y refri-
geracidn, de parte de esta lejia madre, en una canti-
dad que es en substancia igual o la cantidad que se
abastece la solucibn fresca de urea a cristalizar que
contiene biuret.

2e- Un procedimiento de circulacidn yara la cris-—
talizacidén al vaclo de urea.

Tal y como se ha descrito en la llemoria que ante~

cede y para los fines que se han especificado.
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ILa vresente Memoria consta de siete hojas, es-

critas a miquina por una sole cara.

Madrid, ﬂ F EB\ 7563

281859
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