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CASE M.43

PATENTE
DE
INVENCION

por "UN PROCEDIMIENTO MEJORADO PARA RECICLIZAR EL CARBAMATO

NO REACCIONADO", a favor de le firme italiana MONTECATINI,

Societd Generale Per l'Industrie Mineraria e Chimica, domi-

ciliada en MILANO (Italia), Largo G. Donegani 1-2.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este inventé se refiere a mejoras en la sinte-

- 8is de la urea.

Como es bien sabido, la urea se produce comer-
cialmente a base de amonisco y anhidrido carbénico. En el
reactor, Unicamente una parte de los reactivos ase trans-'
forme en urea; la ures se obtiene en una solucidén que
contiene también carbamato, amoniaco libre y agua.

' Sgta solucién de urea se purifica luego por

destilacién para eliminar el carbamato y el amoniaco;
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los gases de cola obtenidos en esta operacidén y que
contienen amonlaco pueden recuperarse en otro ciclo de
produccidén (tal como la produccidén de nitrato o sulfato
aménicos) o pueden reciclizarse al reactor.

Los procedimientos mds extensemente empleados
implican la reciclizacidén total gl reactor de los reac—
tivos no transformados, para obtener su transformacién
completa en urea. Por lo tanto, emplean secciones para
recuperar y reciclizar al reactor los reactivos no trans-
formados, que se destilan de la solucién de ureas en dos
etapas, 8 presién medisna y a presién baja, y se recicli=~
zan al reactor en forma de una solucién acuosa de carba-
meto.

Los procedimientos que se efectian con exceso
considerable de amoniaco en el reactor (proporcién molar
NH3/'002 = 3,5-6) establecen también una reciclizacidn
independiente del exceso de amoniaco 2l reactor.

Los vapores de NH3+002+H20 obtenidos en las dos
etapas de destilacidén de la solucidn de urea se absorben
de ordinario en columnas de platos ¢ columnas de llenadoj
las considerables cantidades de calor que se desarrollan
durente le absorcibn, se eliminan de la solucién de cerba-

mato en cambia&ores de calor, por medio de agua refrige-

rante.

Algunos procedimientos establecen la recupera-
cién parcial del calbr desarrollado en la gbsorcidén de
los vapores de NH34002+H20; pero en su mayor parte se le
elinina siempre en refrigeradores de agua, asociados con
las columnas de absorcidn. '

Bste seccidén del equipo (recuperacidén del carba~
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mato en general) es por consiguiente muy costosa en ins-

talacién y operacidén y su manejo es diffcil; ademds, hay

mucha dificultad pafa recuperar la considerable cantided

de cakor que se desarrolla en la absorcidn de los vepores
de NH3+602*H20, el cual se plerde generalmente.

Con el invento que aqul se expone, dicha seccién
ge hace mds sencilla y més econdmica; el problema de la
recuperacién del calor se palia emplesndo los llamados
"gbsorbedores de film ("falling film sbsorbers")" que com-
binan las operaciones de absorcién y de cambio del calor
que ha de eliminarse. Se ha descubierto en efecto, de manera
sorprendente, que la abso;cidn de los vapores de NH340024H20
en la solucidén de carbamato se desarrolls con coeficientes
elevadisimos de transferencia de materia ("mass transfer
coefficients") y con notéble desprendimiento de celor, de
donde se deriva que es la superficie de contacto entre 1s
pelicula de 1liquido y la pﬁred eliminadora de calor 1o
que condiciona el procedimiento.

La superficie de cambio requerida para la elimi-~
nascién del calor se utiliza también para la éperacidn de
absorcidn, porque se forma encima de ella una pelicula de
liquido absorbente, Las complicadas secciones constituidas
por las columnas de absorcién méds los refrigeradores res-
pectivos quedan asl sustituldos por meros cambiadoresg de
calor que son absorbedores de film. En particular,
ha resultado un hallazgo sorprendente el hecho de
que los coeficientes de tramsferencia antes mencionados
son lo suficientemente elevados para emplear absorbedores

de film ssimismo en la etaps de baja presgidén, o sea a pre-

sibén casi atmosférica.



5e

10.

15.

20,

25.

30.

&1 sistems propuesto permite, por el uso de
dichos absorbedores, reducir la instalacién y los costes
de funcionamiento. En efecto, los absorbedores de film
rermiten recuperer con facilidad la mayor parte del
calor desprendido durante la absorcidén, con lo que se redu-
ce notablemente el consumo de vapor de la seccidn.

El absorbedor de film, mediante el cual se
aplica la superficié‘de contacto gas/liquido a la superfi-
cie de cambio de calor, permite reducir a2 un minimo la
velocidad de paso del ligquido absorbente, que se reduce
@ una pelicula de liquido fuera de los tubos de cembio
donde sube la solucibén de ures que ha de destilarse y
obtener une curva de tempergtura del calor desprendido
gue es mucho méds favorable para su recuperacidén.

Con el sistema de este invento, el calor desa-
rollado en la absorcidn de vapores de NH34002+H20 produ~
cldos en la primera etapa de evaporacidén, puede recuperarse
& un nivel térmico muy elevedo (140 a 150¢C), tal que
permita su uso directo en la concentrscidén de la solucién
de urea hasta 80 a 90%, es decir, a une concentracién
mucho mayor que con los procedimientos convencionsles. Los
vapores producidos en la segunda etapa de evaporacida,
que recupera el calor de la primera etapa de absorciénm,
son también absorbidos en un aparato como el de la primera
etapa, lo cual representa, como se ha dicho, una mejora
importante respecto al uso de una columns de absorcién
mds refrigerador, es decir, mejor coste de instalacién y
mayor sencillez de construcciédn.

El invento se describird a continuacién con més

detalle a guisa de ejemplo, haciendo referencia a la gré-
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fica de circulacibén representada en el dibujo que se acom-
pafia, '

La solucidn de ures A que sale del reactor se
dilata por medio de la vélvula de expansidén 1 hasta la pre-
8ién de trabajo de la primera seccién de destilacidn de
carbamato (15 a 45 kg/cme). El calor necesario se sumi-
nistra por medio de vapor en la columna de destilacidén 2.

En esta primera etapa se destila del 60 al 80%
del carbamato contenido en la solucién de urea y la mayor
parte del amonfaco libre.

Los vapores de NH34002+Hé0 asl obtenidos se
separan, en el separador 3, de la solucién de ures que
contiene el carbamato residual, la cual se destila luego
& presidén aproximadmente atmosférica en la segunda etapa
de destilacidn. ®1 calor necesario se recupera en un
absorbedor de film 4, donde se absorben los vapores de NH3
4002H20 procedentes del separsdor 3.

Si la solucién de urea procedente del reactor
contiene gran exceso de amonisco y la proporcidén moler
NH3/CO2 de los vapores procedentes del separador 3 es supe-
rlor & 6, el exceso de amonfaco no se absorbe en el absor-
bedor de film 4, sino que se condensa en el condensador
7 por refrigeracidén con esgua refrigerante.

£1 amonfaco liguidc Z zsi obtenido, exento de
002, puede reciclizarse al reactor después de 'la rectifice~
cién efectuada en la columna 6.

En el dibujo, la solucién final de urea y la so-

lucién de cerbamato que han de reciclizarse estén indicadas

por X e Y, respectivamente,
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En el absorbedor de film 4, los vapores son
absorbidos por la solucidén de carbamato recicliéada
mediante la bomba 5 y distribuides sobre la super—
ficie externa del cambiador. El calor desprendido es
recogido por la solucidn de urea, de la que se destila la
cantidad residusl de carbamato.

£1 calor desprendido en el absorbedor de film
4 se recupera por completo. Los vapores de NH34002+H20
separados de la solucién de urea en el seperador 8 son
abgorbidos g presién aproximedemente atmosférica en un
abgorbedor de film 9, del mismo tipo gque el absorbedor
de film 4. ‘

E1l calor desprendido en el absorbedor de film 9 es
eliminado por medio de agua refrigerante.

la solucidén acuosa de carbamato procedente de
los absorbedores de pelicula cadente 4 y 9 puede asi reci-
clizarse al reactor de sintesis. Los absorbedores de film
4 y 9 actdan como substitutos de las complicadas y oneroses
columnas de absorcidén que se usan en los procedimientos
convencionales.

E]l esquema que agui se ha expuesto puede apli-
carse también a 1los procedimientos que implican reciclize-
¢cidn parcial del carbamato no reaccionado al reactor de
sintesis. En este caso se omite una segunda etaps de
abgorcidén pare losAvapores de NH34cng20 y lds vapores
ge dirigen a otro uso.

En la tabla que sigue se expone, a titulo de
e jemplos no limitetivos, algunos datos de los que se

evidencia como puede obtenerse une solucidén de uree exen-
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ta de carbamato empleando vapor de agua solamente en el desti-

lador 2. En los ejemplos 1 y 2, se consume Unicaments del 45
al 50% de la cantidad de vapor de agua que normalmente se usa

“en la seccién correspondiente de otros procedimiento.

54 TABLA -~ EJEMPLOS
Ejemplo 1 Ejemplo 2
Solucibn de ures 4 pro- )
cedente del reachor: kg/hr % kg/hr %
urea 337 33,7 265 26,5
10 carbanmato 236 23 , 6 280 28 ’ 0
NH3 281 28,1 235 23,5
Hy0 ‘ 146 14,6 220 22,0
1000 100 1000 100
Presidn 220 kg/cm? 220 ka/cm?
(efectivos) (efectivos)
1s,
Temperatura 1902¢C 1908C
'Vapor de agua suminis-
trado al destilador
2 (18 etapa) 150 kg/hr 110 kg/hr
Degtilador 2 (18 etapa)
: presién 30 kg/cm2 25 cm?
20, (efectivos) (efggéivos)
temperatursa 1502C 1459C
Separador 3
presién 30 kg/cm2 25 kg/cm?
(efectivos) (efectivos)
Yemperatura 1508C 1452C

25.



Se

10.

15.

20.

25

30.

Destilador 4 (28 etapa)

presidn

temperatura

Abgorbvedor 4

suministro de agua
del proceso

Separador 8

presién
tem peratura

gas de cola obtenido
el ssparador

NHy
co,

H20

Polucién de urea X obtenida

urea

HO
2

Amoniaco Z reaiperado

Solucidén de carbamato Y

carbemato

NH
3

H20

ER AR X
120¢¢ 1202C
- 47 kg/nr
0,3 kg/cm2 0,3 kg/cn?
(efectivos) (efectivos)
1200¢ 1200C
ke/br % kg/hr %
- - 137 5744
- - 82 34,2
- - 20 8,4
239 100,0
kg/hr % kg/hr %
265 77 337 7344
80 23 123 26,6
345 100 460 100,0
kg/br 125 kg/hr 143
kg/hr % kg/hr %
280 52,8 90 43,8
110 20,8 65 31,8
140 26,4 50 _24,4
530  100,0 205 100,0
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NOTA

Descrito el objeto de 1la invencidn, se declara
nuevas las sigulentes reivindicaciones, con prioridad

italiane ne 4021/62 del 28 de febrero de 1962:

1. Un procedimiento méjorado para reciclizar el
carbamato no reaccionado, en la sintesis de la urea a base
de amonfaco y enhidrido carbénico, con dos etapas de desti-
lacién, caracterizado‘por usarse para la sbsorcidén de los
vapores’producidos absorbedores de film en concepto de

cambisdores de calor.

2. Un procedimientorm jorado conforme a 1o defini-
do en la reivindicacidén 1, caracterizado por combinarse la
segunda etapa de destilacién en una sola operacién con la
absgorcidén de carbamato y vapores amoniacales, y separados en
la Primera etapa de destilacidén, en una solucidn acuosa de
carbamato, utilizando para dicha segunda destilacibén el ca-

lor desarrolledo en la absorcién.

3. Un procedimiento mejorado para reciclizer el

carbamato no reaccionado.

Segin se describe y reivindica en la presente me-
moria que consta de 9 hojas, foliadas y escritas a médquina

por uns sola de sus caras.

Madrid, & 27 de febrer de 1963
Pe8o
JAIME ISERN MIRALLES

P < -
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