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INVENCION

\por wUN PROCEDIMIENTO DE FURIFIGAGION LE UREA CON RECUZE-

_RACION DE QMONIACO Y DIGXIDO DE CARBONOv, a tavor de la
firma estadounidense THE LUMMUS COMPANY, domiciliada en
1385 Madison Avenuen, New York 17, New Yerk, Estados Uni-

dos de gmérica.

KEMORI4 DESCRIFTIVA

.La presente invencion se refiaere al retraso’

oo *de ls formgoldn de biurets en produccidén de ures y,

- . més eh especial, al retraso de las formacion de biureta

’: , en la purificacién del efluente reactor de urea, en es-
1 5 peeial durénte la recuperacidn del mismo de amoniace y

bioxido de carbono residusles:
Es'bien conocide que cuando el ampniacb-y el

bidxido de carbono se hacen rescoionar bajo presidn, a

altas bemperaturas, se torma urea. Las reacciones de
10 la aintesis de la urea, por ejemplo, han side reslizs-

das a temperaturss que fluctlan entre 1602¢. y 220%C.

¥ presiones entre 200 y 500 atmbsferass i i

_ purante ls reacciénde 1la sfntesis de ures
el amonisco y el bidxido de carbono se combinan prime-

15 ‘ramente para tormar carbonato de amonlio, de acuerde con
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1é siguiente ecuacidi
1 2NH + co ~NH GOONH
3 27 2 2

A la temperatura de la reaccién, el carbamato de amonio

se descompone répidamente para formar urea y agua.

II NH COONH fNNH CONH 4+ HO
4 47, v 2 2 2

<
El efluente de la reaccidn de la s{ntesis de

urea contendré normalmente urea, agua, carbamato de amo-
nio y gasea, tanto disueltos como ﬁo disueltos. Por
ello, este efluente debe ger purificado para proporcio-
nar una urea de grado comercial., Al purificar el e-
fluente, el carbamato de amonio que permanece en &1, de-
be ser descompuesto antes de la separacidn de los gases
disueltos y los no disueltos. Normalmente, esta compo-
sicién se efectiia calentando el efluente bajo presién,
después de lo cual el efluente se pasa adentro de un ab-
sorbedor, para extraer los gases que ¢l mismo contiene.
Puede usarse, si se necesitara, una segunda etapa de
descomposicién. Aln cuando se usen dichas dos etapas,
sin embargo, alrededor de 1% de amonfaco vy 1% de bidxido
de carbonc permaneceri en el efluente después de la se-
gunda etapa, para perderse al concentrar la solucién de
urea en un sistema evaporador.

También, es indeseable un calentamiento pro-

longado del efluente para purificarlo, ya que la urea se
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descompone al calentarse para formar biureta y amoniaco,

YIX 2NH CONH ~ NH CONHCONH + NH
2 %g A 2 3

Como la purificacidn usugl del efluente implica 12 apli-
cacidén de calor, es necesarlo controlar estrictamente la
velocidad 8 la que pasa el efluente a través de las eta-
pas de deécomposicién para evitar la formacién de biure-
ta. Sin embargo, siempre se formari alguna biureta. 1ILa
urea técnica, sintética, por ejemplo, contiene entre 1
¥y 2% de biureta.

la presencia de biureta en la urea resulta muy
indeseable en muchas aplicaciones industriales de la
urea y su produceién dgbe evitarse en lo posible, En
los acabados téxtiles, por ejemplo, la bilureta enturbia
las soluciones de tratamiento, y, después destruye la
brillantez del acabado.

También, 1a biureta tiene una accidn herbicida
pronunciada, que es de lo mids desventajosa en la agri-
cultura. El contenido de biureta en los fertilizantes
de urea, tiene una relacién directa con la destruccidn
de los productos agricolas. Por esta razdn,la biureta
ha sido eliminada como un ingrediente seguro en los fer-
tilizantes que son para ser aplicados a los productos
agri{colas para usarlos como alimento.

Por ello, es un objeto de la presente inven-
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cidén propopcionar un procedimiento en el gue se prepara
una solucidn de urea, fria y pura, que tiene un bajo
contenido de biureta, con efluente procedente de un re-
actor de sintesis de urea. Enfrifndola, no se formaré
tan fécilmente la biureta al almacenarla o durante cual-
quier centrifugacidn, filtracidn, bombeo u oscilacidn
subsigulentes, a las cuales la solucidn puede ser some-
tida para extraer vestiglos de aceite acumulados en los
aparatos y conductos de sintesis y vaporizacién.

ademds, es un objeto de la presente invencidn,
proporcionar un procedimiento para el retraso de la
formgcién de biureta en un efluente de sintesis de urea
y para recuperar del mismo sustancialmente todo el amo-
niaco y bibxido de carbono residuales. El rendimiento
del-proceso se mejoré, evitando la pérdida del amonf{aco
y el bidxido de carﬁono residuales contenidos en la so-
lucién efluente de urea, y se hace posible la fhcil ﬁa-
nipulacidn del produeto en un 4rea de operacién, libre
de contaminacién por el vapor de amoniaco.

Esto contrasta grandemente con los procesgos
de recuperaciéﬁ de urea anteriormente conocldos, talés
como el método de cristalizacidn al vacfo, por medio |
del cusl el amon{aco & el b18x1d0 de carbonc residuales
no pueden recuperarse econdmicamente de la soluciédn de

urea, disolviéndolos en las grandes cantidades de agua
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evaporada.

Otros objetos y un mejor entendimiento de la
invencidén pueden lograrse haciendo reféerencia a la des-
eripeidn sigulente, tomada en relacién con el dibujo
que se acompafla, en el que la figura 1, es un diagrama
esquemitico del proceso de fabricacién que ilustra una
realizacién preferida de esta invencidn para producir
urea de dbajo contenido de biureta, y

La figura 2, es una 1lustracién mis detallada
de una torre de vaporizacibn, como Bse ﬁuestra en la fi-
gura 1,

El proceso de acuerdo con la presente inven-
¢idn, d& como resultado una solucién de un producto de
urea que no contiene més de 0.6 a 0.8% de biureta y
inicamente vestiglos de amonfaco y de bidxido de carbo-
no. La solucién del producto de urea se obtiene utili-
zando en el proceso de sintesis de urea una torre de
vaporizacidén en la que la temperatura de la solucién de
urea se baja muy ripidamente bajo un vacfo moderado,
hasta entre aproximadamente T70° y 80°C. A esta tempe-
ratura, la reaccién que forma biureta es pricticamente
detenida y la solucidn de urea puede ser extraida oom
seguridad, de sustancialmente todo su contenido de amo-
nfaco y bidxido de carbono, sin aumentar de modo apre-

ciable el contenido de biureta. El amoniaco y el bidxi-
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do deléérbono, recuperados por dicha extraccién, pueden
volver a usarse, 1llevindolos adentro de un sistema de
recuperacién reactivo. - ’

Con referencia ahora a i# fighra 1, esta fi-
gurs 1lustra un reactor-cgnvencional de si{ntesis de
urea &ue funcionard en condicionés de Hlta temperatura
¥ presién, para producir una soluciér de urea de una
alimentacdién de amoniaco y bi6xito Ae-barbono que entra
bbr lbs ébnductos ié y 1#' réspectivamente. ‘la solu-~
c16n de urea forhada en 91 redctor 10 contiéﬂd urea,
carbamato de ahonio, agua y bidxido de carbono y amo-
nfddo residualés. E1 carbamato de amonio debe ser des-
ecompuesto después, para formar urea adicional, y el
amonfaco y el bidxido de carbono residuales deben ex-
traerse para proporcionar una solucién de ufea pura gque
puede ser, ademis, tratada para proporcionar préductos
de urea, comerciales,

Para descomponer el carbamato de amonio conte-
nido en 1la solucidn de urea y para extraer el amonfaco
y bidéxido de carbono residuales, la solucidn de urea pa-
88 luego por un proceso de recuperacién en tres etapas.
Ies tres etapas del proceso de purlficacién 1nciuyen un
descomponedor ﬁrimario 20, un descompenedor secundario
30 y una torre de vaporigzacién 40,

En la primera etapa del proceso de purifica-

5o TI3E



o

10

15

20

25

¢1én, .1a solucién de urea proveniente del reactor 10
;asa por el conducto 18 al deséomponedor primapid 20,
donde se calienta bajo presidén moderada para descompo-
ﬁer el carbamdto de amonio de acuerdo con la Ecuacién
(11) anteridr, La velociddd don que pasa la soiﬁcién 4

través del descomponedor primabio, 88 tonbrold en Porma

~convenciondl para évitap 1a Pormieidn de biuretd. Ia

ﬁolucién de urea, parclalmente desgasificada, producida
en el descomponedor primario 20, pasa a través del con-
ducto 22 al descomponedor secundario 30.

Tamblén se produce una fraccién gaseosa en el
descompohedor primario 20, Esta fraccién gaseosa con-
siste primdrdialmente de amonfaco que se prepara para
volverlo a usar en el reactor 10 por medioc de un absor-
bedor primario 25. El conducto 24 transporta esta frac-
cién gaseosa al absorbedor primario 25, Pasando desde
el absorbedor primario a través dael conducto 26, el amo-
niaco recuperado producido en el absorbedor 25, se vuel-
ve a reciclar de nuevo al reactor 10 y se combina con
una alimentacidn de amoniaco nuevo en el conducto 11 pa-
ra formar, en el conducto 12, el chorro de alimentacidn
de amonfaco para el reactor 10, la fraccidén l{quida pro-
ducida en el absorbedor primario también es reciclada
al reactor 10, por el conducto 28, para formar una parte

de la alimentaclén para el mismo.

2
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La solucidn de urea que pasa desde el descom-
ponedor primario 20, por el conducto 22, a1l descompone-

dor sécdﬁhafio 30 es ademés desgasificada en el descom-

_ponedor sécundario y Se pasa desde el mismo, a través

del condudto 32, a la torre de vaporizacién 40 donde se
le despoja esencialmente de todos los gases residuales
restantes., La solucién, en el descomponedor secundario,
serd calentada hasta temperaturas moderadas, aproxima-
damente bajo la presién_ qtmoaf&';ca durante un corto
tiempo, para descomponer esenclalmente todos los gases
residuales restantes que pasan desde el descomponedor
secundario, a través del conducto 34, a un absorbedor
secundario 35, de acuerdo con técnicas bien conocidas.
Sin embargo, quedarén algunos gases residuales en 1a so-
lucién de urea, asi tratada, ya que la solucién no pue-
de retenerse mucho tiempo en esta segunda etapa sin que
se forme blureta, | ‘
Después de la descomposicidn del efluente en
los descomponedores 20 y 30 para extraer la ma&or parte
de su contenido de gas residual, el amoniaco y el bi-
éxido de carbono residuales, restantes, se extraen en }a
torre de vaporizacién 40. La torre de vaporizacién U0
se hace funcionar bajo vacf{o moderado a temperaturas
entre aproximadamente 70° y 80°C. de modo que no hay un

aumento apreclable en el contenido de biureta de la so-

~294039
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lucién. La solucidn, del descomponedor secundario 30,
entra en la torre de vaporizacién 40 por el conducto
32. Un medio eliminador o dé extraccidén que es provis-
to volviendo a ebullir ios residuos en la torre de va-
porizacién 40, elimina el contenido de amonfaco y bi-
6xido de carbono residuales de la solueidn, en la zona
eliminadora de la torre U40. El destilado de la parte
alta de la torre 4O sale por el conducto 42 y comprende
una fraccidn gaseosa que incluye el medio eliminador,
amonfaco, bidxido de carbono y vapor de agua.

Bsta fraccidn gaseosa contlene sustancialmen-
te todo el enntenido de amonfaco y bidxido de carbono
residuales en la solucién de urea, segin entra en la
torre 40. La solucidn producida de urea, limpla y en-

friada, que sale como residuo de la torre 40, contiene,

as{, tan sélo vestiglos de amonfaco y bidxido de carbo-

no. Con referencia a la figura 1, la fraccidn gaseosa,
en el conducto 42, pasa al absorbedor secundaric 35 pa-
ra recuperacidn y recirculacién al chorro de alimenta-
¢ién del reactor. Un chorro muy pequefio de gas, de des-
ahogo, se extrae del absorbedor secundarioc a través del
conducto - 36,

La figura 2 ilustra, en detalle, una torre de
vaporizacidén para ser usada en el procesc de la figura
1, que incluye el aparato asociado necesario para su

9713
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funeionimiento eh 1l forma indieadé arriba. La torre
de vaporizacién ﬁo fuﬁcioﬁa'bajo un vacfo moderado

que se mantiene por via del coﬁductd.u7 for un siste-
ma de vac{o (no mostrado). Una solucién de urea entra
en la torre de vaporizacién a través del conducto 32.
La torre de vaporizacifn se mantlene a una temperatus
ra de entre 70° y 80°C., de modo que segin la solucién
acuosa rica en urea, en la torre, pasa a través de I4
seccidén de eliminaqién 41, se enfri{a répidamente, de
modo que el contenido de amonfaco y bidxido de carbono
residuales pueda eliminarse de la misma sin cﬁalquier
aumento apreciable de biureta. El amonfaco y el biéxi-
do de carbono se eliminan por medio eliminador obteni-
do rehirviendo el residuo de la torre. .La fraccidn
gaseosa producida en la torre de vaporizacién pasa a
través del conducto 42 a un condensador 45, Bl conden-
sador proporciona una solucidén de carbonato de amonio,
dilufday licuada, que pasa a través del conducto 42 al
absorbedor secundario 3% (ver figura 1). La solucién
de urea, ya limpia, pasa desde la torre 40 a través
del conducto S0 & una seccidén de recuperacidn de urea
(no mostrada), Se dispone un rebullidor 43 calentado
con vaper, para proporcionar ei calor que precisa

la torre de vaporizaciém 40, El rebullidor vapori-

za una parte de la solucldén acuosa rica en ures, para

287132
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usarla como el medio eliminador en la seccién elimina-
dora 41 de la torre. | '

E1 sistema de vaéfo (que no se huestra), es-
t4 unido 41 condensador 45 p§r e1 conducto 47, Este
sistema de vdcfo mantiené el vacio moderado que se re-
quiere en 1a torre de vaporizacisn 46.

Se d4 & continusciéd un éjéhpio especifico de

la rorma preferida de Funcionamiento. Este ejemplo es

dado tan 5610 con fines dé ilustracién, y no dedbe con-

sidébirsele como limitativo, en cualquier forma, de la
invencidn.
EJEMPLO
Amoniaco, biéxido de carbono y un chorro de
reciclo se alimentaron al reactor 10 de sintesis de urea.
Las fracciones 1liquida y gaseosa, producidas

en el descomponedor secundario 30, tenilan las siguientes

composiciones:
LIQUIDA GASEOSA
NHg 0.8 % 41.0%
COp 1.0 % 23.0 %
HyO 33.4 % 30.0 %
Urea 64.8 %

Bl descomponedor secundario se hace funcionar

a una temperatura de 124°C. ¥ a una presidn de 9.9 1i-

287139
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La fracecién liguida rica en urea, al pasar a
través del conducto 32, fué desgasificada adicionalmen-
te en 1a torre de vaporizacién 40 para extraer el amo-
afaco y biéxi&o dq:carbono fésﬁaﬁtés; ta torre de va-
bdfizacién 46 Se H#ZO fﬁncioﬁar a uha ééﬂbéréﬁufﬁ ae‘A
80°C. y una presibh mefior queé 1a &éﬁéhférica de 4.3 1i-
Bras por pulgada buddrada, Se produjo una solucidn de
ubds de la composicién siguiente (peso %).

SOLUCION RICA EN UREA

Inertes

N3 ' Vestigios
COp Vestigios
HaO | 28.4 %
Urea 71.6 %

Una fraeccién gaseosa producida en la torre

de vaporizacidén 40, con la composicidn:

NH3 8.1
co, _ 10.1
H0 81.8

se pasd a través del conducto 42 al absorbedor secunda-
rio 35.

El absorbedor secundario 35 que fué alimenta- .
do del descomponedor secundario 30, torre de vaporiza-
cidn 40, se le hizo funclonar a una temperatura de al-

rededor de 35°C., y una presidén de 8.5 libras por pul-

287139
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gada cuadrada. Le traccién liquids producids que tenia

la composicidns

NH; 19.1 »
% . 112 %
- H50 | . 455 %
Urea ' 4.2 %

fug reciclada por el conducto 36. al descomponedor pri-

marie Z0.

N 0O T &

Hechs la descripeién del presente invento se
declaran como nuevas y de propia inveneldn las reivindi-
caciones sigulentes; '

1, Un procedimiento Ge purificecién de urea con
racuperscion de amoniaco y didxido de carbono,. siendo la
urea producida en una rsaccion de sintesis d¢ urea extra-
yendo amoniaco y bidxido de carbono de una traccién 1i-
quida de urea conteniendd dicha fraccidén esencialmente
amoniacé, bidxido de carbono, agua y urea, ¢ aractve-~
rizado porque se hace pasar la rererids Iracciﬁn
‘1{quida, rica en urea, por dentro de uns zoha de treta-
- miento que se mantiena a un vaclo modersdo; reduciendo ré~_

pidamente la temperatura de ls precitads frascion en la

287139
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gxprasada zona hesta uns temperatura en ls que es esen-
oialmente detenida la formecidn de biureta, después de

lo cual se eliminan sustancilamente de dicha fraccidn
l1iquida, a esta temperatura, tedas las impurezas resi.
duales contenidas en ella, y se recuperan el amonisco ¥y
el biéxido de carbono residuales,

2, Un procedimiento, segun la reivindicacién 1,
caractoerizaedo por vaporizer una parte de

la fraceidn licuida que pasa a trevés de dicha zona, pa-
s3ndo la parte vaporizada de ella a contacto con l2 frao-
cidn 1fquida en la referida zons y condensando el amo-
nisso y el bidxido de carbono eliminados pars el retorno
a un sistema de recuperacién del procedimiento,

3¢ Un precedimiento, segin las reivindicaciones
lo2, caracterizado porgue, antes de psasar
la fraccidn liquida de urea al interior de dicha zona de
tretamiento, se celienta la expresada fraceién liguida,
de la resccidén de sintesis de urea, en dos etapas para
descomponer dicho carbonato de ammnisco y fermar una frac-
cién liquida rica en urea, acuosa, que contiene unicamen-
te pequefias cantidades residuales de las materias he re-
accionadas, y se separan los gases de la retferida solu-
¢ién en cada una de tales etapas, desarrollandose la pri-
mera de eéstas bajo ﬁresién moderada y la segunds, esen-

ctalmente, & la presidn atmosférica, salentandosa dicho
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1iquido tan solo por cortos periodos de tiempo, para

evitar la formacion de biureta.

B, Un procedimiento, seglin las reivindicasiones

l,,203% caracterizsgdo porque antes de
paser ls fraccidn 1iquidé de urea sdentro de la zona de
tratamiento, se calients dicha mezela de rescoién a una
presxﬁn moderada para separar de ella une primera frac-
c16n gaseosa rica en amonisce y bidxido de carbono y de-
jande una fraccion liquida rica en urea, acuosa, calen-
tando ademis diche freccidn liquida a una temperaturs
modereda, sustancialmente a la presidn.atmosfériecs, du-
rante un espacio de tiempo relativamente corto, para ex-
traer una segunda fraccién gaseoss rica en amoniaco y
biéxido de carbono y pare evitar la formecién de biure-
ta, dejando el mismo tiempo unh segunda fraceion iiqui—
~da, rica en urea, scuosa, que coatiene tan solo pequefias
tgntidades de amoniaéo y bidxido de carbono residusles.
Se Un procedimiento, segin cualquiera de las
reivindicsciones pracedentes, caracterizado
porque la temperatura & la que se reduce répidamente la
fraccion liguida en la'zona de tratamiento esté aproxima-
damente comprendids entre los 70y 105 80¢C,

6, - Un procedimiento, segin cudlqu;era~de las
reivindicaciones precedentes, ¢ ar a ¢ terizado

por re-hervir uns parte de dichs traccién hiquida en la
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referids zons , y eliminar a continuacién de la frascidn

1iquida esencislmente todas las impurezas residusles, pas: o

éando dicha parte reshervida a contacto con ls expresada
fraccidn.

7o ~ Un procedimiento, segun la reivindicacion 6,
cars cterizado por recuperar dicha fraccidn
como una traceidn eliminada que sé meheja con més tacili-
‘dad en el proceso adicional que 1pcluye la recuperacidn
reactivae. .

84 ~ Un procedimiento, segin le reivindicscidn 7,

¢ a rﬂa e terizado porque le traccidn eliminada -
se enfrie haste una tempersture en la que se inhibe ls re-
acoion rormadera de biureta‘durante su trensporte a un
slstema de recuperscidn reactiva, |

9, Un procedimiento de purificacidn de urea con
recuperacidn de amoniaco y @iéxido do carbono.

Sogin se describe y reivindica en la presente
memoria que gonsta de dieciseis hojas foliadss y mecsno-
grafiadas por una sola care y de dos laminas de dibujbs.

Madrid, a 17 de abri} de 1963,

o THE LUMMUS COMPANY ‘ ' o
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