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PATENTE
DE
INVENCION

por «UN FPROCEDIMIENTO PARA 1A PRODUCCION DE UREA#, a favor
de la firma italiane MONTECATINI, SOCIETA GENERALE PER L'IN-
DUSTRIA NINERARIA E CHIMICA, residente en NILAN (Italia),
Largo'Guido Donegani 1l-2,

= ., =
MEMORIA DESCRIPTIVA

_ Se sabe que la produccidn de ureas se efectua
industrialmente por sfntesis a partir de amonfaco y
anhfdrido carbdnico en un reactor a unas 200 atmdsferas
de presidn y mantenido a temperatura superior a 1502C;
sin embargo, la reaccidn no es cuantitativa y un porcen-

taje considerable de los dos reactivos queda en forma de

" scarbemato amdnico.
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Se han propuesto muchos procedimientos para
reciclizar en el reactor el carbamato que no ha reaccio-
nado. 4

El método més sencillo es condensar el carbamato
en presencia de agua de tel modo que se obtenga una solu-
cidn concentrada que pueda enviarse facilmente por bombeo
el reactor. Sin embargo, como ge sabe, el agua ejerce
une influencia desfavorable sobre el rendimiento de cone
versidn de carbamato en ured. Ademds, el método requiere,
gran conswumo de calor.

Para evitar'este inconveniente, se habia pro=-
puesto ya efectusr 18 recuperacidén de carbemato en formsa
de una lechada compuesta de particulas sdlidas en suspens-
gidn en ol amonfaco lfiquido e introducir esta lechada
en el reactor por medico de uns bomba apropiade.

No obstante, 8l poner este método en prdctica,
se hallan grendes dificultades debidas a le sediméntacidn
de 1a sal, que puede causar atascamiento en la instalacidén
donde se forma la suspensidn (por condensacidn del emonia-
co y cristalizacidn del carbamato). |

Ademds, este método requiere el uso de un gran

" exceso de amonlaco, 1o que hace engorrosa la recicliza-

cidn.

Por @ltimo, para efectuar la destilacidn del
carbamato bajo presgidn, préciaa actuer a tempersture supe—
rior a 1500 ¢y osto tiene‘ por efecto incrementar el porcen=
taje de agua que acompafia al carbamato separado, y 8l

mismo tiempo, disociar la urea, con formacidn de biuret
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(un producto tolerado en un grado mdximo de 0,5%). Pare
evitar que se exceda de la temperatura de 150° C, seghn

procedimientos conocidos ia destilacidn se efectida a pre-

8idn inferior a 12 atmésferas y en consecuencia la conden=

sacidn de amoniaco y la oristalizaci_dh de carbamatodeben

efectuarse & una presidn y & uwn nivel témmico tan bajos
que 10 9s posible emplear agua como medio refrigerante.

Con otros proc.edimientos, la sgparacidn del
cerbamato de la urea se efectia también a presidn superior
& 12 atmdsferas, pero el carbamato reciclizado a8l reactor
en suspensidn en amonfaco lfquido Be separs en una sola
etapa;; con tal féenica no pueden evitarsge la descomposi-
cidn de la urea y la formacidn del biuret, & menos que se
limite 12 separacidn del carbemato, dejando en 12 solucidn
de urea un contenido de amoniaco (1libre o combinado con
anhfdrido carbdnico en foime de caerbasmato emdnioco, de
3% por 1o menos. En tal caso no existe reciclizacidn
completa al reactor de 1os reactivos no convertidos en
uree. '

El invento que aquf se expone supere las difi-
cultades mencionadas estableciendo un procedimiento efi-~
caz y econdmico para recuperer el amonfaco y el anhfdrido
carbdnico que no han reaccionado y pare reciclizarlos
a la autoclave de sintesis de la urea.

Hemos descubierto que 12 descomposicidn de la
urea y la formacidén de biuret carecen de importancia,
incluso a temperatures superiaes a 1500 C, si la opere~

cidn de calentamiento es muy rdpida y se lleva a cabo
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en presencia de una cantidad de amonfeco {libre o combi-
nado en forma de carbeamato aménico) no inferior al 2 & ¥;
eato permite efectuar la destilmcidn del cerbemato y su
eristalizacidn subsiguiente & presidn superior a 12 atmos-
feras, y, por consiguiente, hace posible utilizar agua como
medio refrigeredor en la instalacidn en que se condensa
el amonfaco y se cristaliza el carbamato. El amonifaco y
el anhfdrido carbdnico todevia presentes en 13 solucidn
de urea, después de dicha destilacidn efectuada a presidn
superior a 12 atmdsferas, pueden separarsge dilatando la
solucidn @ presidn etmosférica o & presidn cercama a la
atmdsférica, condensando dichos vapores a le mencioneda
presidn, llevando la solucidén scuosa de cerbamato esl
obtenida a wna presién superior a 12 aimdaferas, destilando
dicha solucidn para separar una parte del agua presente en
elle. y reciclizando los #apores de amoniaco, de anhidrido
carbdnico 'y de agua asi obtenidos, en 1a zoma en que se
condensa el amonfsco y se crisgtaliza el carbamato que
fueroh sez;arados de la solucidn de urea a presidn superior
a 12 atmdsferas. |

il procedimiento de egte invento es un proce~
dimiento para la produccidn de urea & partir de amonfaco
y anhidrido carbdnico con reciclizacidn complete de los
reactivos no convertidos al reactor de sintesis de urea,
en el que dichos reactivos no convgrtidos 9e sep&ren
en tres etapas de presidn distintas y se juntan en fomas
de una suspensidn de carbamato .amdnico cristalizado en

emonfaco 1{quido, procedimiento que se caracteriza por el

hecho de que dicha suspensidn se forma & presidn de unas
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13 a 25 atmdsferas, en un reciplente enfriado con agur y
gquipado de slementos especiales pare mantensr las parti-
culag de carbamato en suspensidn en el amonfaco. Con

este procedimiento la reeiclizaéidn de los reactivos no
convertidos, en forma de una suspensidn de carbamato amd-
nico sélido en amoniaco liquido, es total (o, mejor dicho,
puede ser total si se quiere) y 12 separacién de la ures
de 108 reactivos no convertidos se efectds en tres etapas,
respectivamente 2 presidn mayor de 60 atmdsferas, & pre-
9ién de 13 & 25 atmdsferas y & presidn atmosférice o cerca~
ne a la atmésferics. En la primere etapa o paso, se Sepa~
re amonfaco cesl puro, que se recondensa al propioc tiempo
qQue se utiliza su calor de condensacidn para calentar:

el anhfdrido carbdnico alimentado al reactor. XEn la
segunda etapa o paso se separe une mezcla de smoniaco y
anh{drido ecarbénico con pequefias cantidades de egue y de
gas, tal como nitrdgeno e hidrégeno, introducidas en el |
reactor como impurezas con los x;eactivos. Este mezcla
gaéeosa se envia a burbujear en unz corriente de amonia&;o
1fquido; el anhldrido carbdnico reacciona. con el smoniaco,
¥ el carbamato amdnico formado gueda suspendido en el
amonfaco 1fquido en forma de partfeules diminutas de mate-
ria solida. En la tercera etapa o paso se separa une
mezcla de amonfaco, anhidrido carbdnico y egus, que por
rmedio de refrigeracidn se trensfome en ure solucién
acuose de amonfaco y enhidrido carbbnico. Esta solucidn
se destila, para separar parte del agua, & presidn casi
igual & la que se emplea pare efectdar la segunda etapa
de destilacidn de la solucidén de ures. Se obtiene une
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mezcla de amoniaco y anhfdrido carbdnico con pequefias
cantidades de agua, que se hace burbujeer en el amdniaco
1fquido junto con la mezcla gaseose separada en la segun-
de etapa. :

Tos reactivos no convertidos, transformades, por
medic de la técnice antes descrita, en una suspensidn de
carbamato aménico s61ido en amonfaco 1liquido, se reciclizan
al reesctors la solucidn scuosa de uree Se concentra en
vacio, y 1s urea obtenida se envia a una cdmare de grenu-
lacidn.

Bgtas y otras caracteristicas del invento se
comprenderdn mds plenamente 8 base de 18 deseripcidn que
sigue del procedimiento, heche con referencia al dibujo
que se acompsafia.

El amonfaco y el anhfdrido carbdnico procedentes

de los calentadores previos 2 y 1, respsctivamente, en

- proporciones molares mayores de 2:1, se introducen en el

‘reactor 3 @ presidn de 200 & 23 astmdsferas, Ia reaccidn

elevae la temperature de los reactivos hasta unos 190° ¢;

la golucidn de urea, agua, carbamato y amonfaco en exceso
se descarga por medio de 1d vélvule 4 al separador 5, &
presidn superior a 60 stmdésferas, por ejemplo & presidn de
70 atmésferas. A causa de la presidén disminuida, alrededor
de 12 mitad del amonfaco presents 3e evapore y es reconden-
sedo en el cambiador de temperatura 1, donde cede su calor
latente al enhfdrido cerbdnico. De esta menere es posible
recuperar una cantidad considerable de calor 2 un nivel de
temperatura suficientemente elevado pare calentar previa~

mente ol anhidrido carbdnico hasta 100° c.
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Por medio de la vdlvula 6 la presidn de la mezcla
de ures, agus, carbemsto y resfduo smoniacal se reduce luego
g una presidn de 13 & 15 eindsferas, por ejemplo de 16
atmdsferas, causando wna evaporacidn ulterior de amoniaco
y uwna consiguiente disminucidn de temperatura hasta unos
120° ¢. A esta temperature, la mezcla se introduce por
la cdspide de 18 columna de destilmcién 8, desciende sobre
las placas inferiores y es sometida a un calentamiento
répido hasta 170° ¢ 81 pasar por el cembiador de calor 9.
con este dispositivo es posible efectuar la destilacidn
del carbameto reduciendo la disociacidn de la urea y la
fomacidén del biuret & valores insignificantes.

Al anhidrido carbdnico y el amoniaco que se
liberan en el separedor 10 a 170° ¢ contienen més de.l 50%
de vapor; al subir por las placas superiass de 1la columna
rectificadoras 8, se enfrian hasta 120° C. 4 esta tempere~
tura el porcentaje de agua en los vapores de carbamato de
la salide de 18 coluana 8 se reduce al 3, ¥y por consi-
guiente, dichos vapores pueden ser transformados en mate-
ria sdlida, es decir, en cristales, el contacto con amonia~
co 1fguido, sin ningin peligro de inorustaciones, de modo
que se forme ung lechada flufds facil de recircular.

~ Ie cristalizacidn del carbameto se efectia en
el épaz'éto 11, en el que se introducen el améniaco desti-
nado a la sintesis de la urea, procedente de 30, el
amonfaco empletdo en exceso, recondensado en el cembiador 1
¥ procedente de la vdlvule 7 y los vapores de amonfaco,
de anhidrido carbdnico y (mo necesariamente) de agua

(vapor) i:rocedentes de 8 y 16.



Se

10.

. 15.

25.

El calor de formacidn del carbamato sdlido y el
calor de condensacidn del smonfaco se eliminan enfriando
la sugpensidn con agua; la presidn en el interior del
asparato 11 en que se forma la suspensidn depende de la
temperatura del agus disponible; esia presidn varia
segin el invento desde 13 hasta 25 atmdsferas, y de pre~

_ferencia en la eséa]_.a de 13 a 18 atndsferas.

Por ejemplo, si se dispone de agua a 20° ¢,
serd facil obtener una temperatura de condensacidn de
40°C, & le que corresponde una presidn de 16 atmésferss.
Ias partfculas sflidas de carbamato tienen, desde luego,
un peso egpecifico mucho mayor gue el del amonfaco lfquie
do y, por congiguiente, tienden a depositarse en el fondo
del aparato donde se forma la suspensidn, con 1lo gue
atascan la tuberis de descargs.

Pare evitar este inconveniente, se recurre,
confome‘al invento, & la aceidn de une bomba impulsore 13,
incorporada dentro del aparato 1l en que se¢ forma la sus-
pensidn y la cusl mantiene el carbamato en suspensidn al
mismo tiempo queé permite establecer un cambio eficaz de
calor entre la suspensién amoniacal y los elementos refri-
geradores destinados a extraer el calor de formacidn del
carbamato amdnico sdlido y de condensacidn del emonfaco.
Con el empleo de este dispositivo es posible obtensr una
lechada que contenga més del 50% de carbamato, facil de
reciclizar al reactor. 4

Los gases inertes contenidos en los reactivos,
como por ejemplo el hidrdgeno y el nitrdgemo, se acumulan .

en 18 parte superior del aparato 11 donde se forma 1s
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suspensidn y son enviedos & la columna 14.
Pare recobrar el amoniaco y alamhfdrido carbd-
nico contenidos en dichos gases, Se laven estos en la
columna 14 con una solucién acuose de carbemato amdnico
introducida por medio de la bomba 20 y luegd se descargen
por la vdlvula 28 mientras Se envia la solucidn de carbe-
mato, por medio de la bomba 15, al calentador previo 17
y més tarde & la columna de destilacidn 16.
1a destilacidn se efectda a presidn de 16 atmds-
feras y los vapores de carbemato, que contienen unicamente
¥ de vapor, se envien al aperato 11 donde se forms la
suspensidn.
La lechada de amonfaco y carbamato (suspensién
de carbsmato sdlido en amonfaco liquido) se envia prime-
ramente, por medio de la bomba 12, al cambiador 2, donde
se le calienta previamente a 120° ¢ utilizando el calor
del agua de condensecidn procedente del destilador 9,
y 11iego se introduce en el reactor.
‘ - 1a solucidén de urea que sale del separador 10
8 1la presidn de la segunda etapa (en el ejemplo que agqui
se expone, 8 la presién de 16 atmdsferas y & 18 tempere-
tura de 1700 ¢), contiene todavia alrededor del 3% de
carbemato. Este Se recobra facilmente dilatando la solu-
cidn procedente de 10 por la védlvula 12 hacia el separador
21 hagba 18 presidn atmdsférica o haste una presidn cercana
a la atmosférica; se obtiene una evaporacidn rdpida a costa
de su calor vivo y el carbamato se disuelve (es decir, se

absorbe en el agua) en el refrigerador 18 junto con el
Tapo Y.
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Ta solucidn que oe recoge en el depdsito 19,
gque contiene alrededor de 20% de carbamato, es enviada por
medio de la bomba 20 a 12 columna 14, & una présid’n de
13 a 25 atmésferas (por ejemplo, 16 atmdsferas) pare
absorber ulteriormente el carbameto contenido en los
gases inertes que se descergan & 1la atmésfera.

I eolucidn de urea que sale del separador 21
pasa por la vdlvule 29 y es evaporada en vacio en el desti-
lador 22 hasta llegar & la concentracidn del 99%. Luego |
por medio de le bomba 31, Se 12 rocia desde la parte supe-
r:l:or de 1a torre 27 segén método convencional, pare obtener
una sal secad destinada a usos agricolas. Ios vapores desti-
ledos 22 se condensa en 23; el agus condensads se gepara
en 24 y se descérga en 26, mientras que los componentes
no condensebles se extrsen por medio de la bombe de vacio
25.

Ie expresidn “carbamsto® se use aqui siempre
pare significer "carbamato de amonio®,

2l dibujo adjunto tiene caracter meramente ilus-
trativo, sin limitacidn. Por ejemplo, 1a réciclizacidn
de los reactivos no convertidos puede ser tal solo parcial
en lugar de total, & eleccidn, en caso de que sea conve-

niente disponer de parte de ello en otra forma.

L
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NOTA

Descrito el objeto de la invencidn, se declaran
nuevas y de propia invencidn, las siguientes reivindica~
ciones, con prioridad de la demapnds italiana del ndmero
15.496/62 de 27 de Julio de 1.962.

1. Un procedimiento pare 1e produccidn de ures a
base de amonlaco y anhfdrido carbdnico, con recicliza~
¢ién, por lo menos parcisl, al reactor de sintesis de
ureé de los reactivos no convertidos que se separan en
tres fases distintas de presidn y se reunen en forme de
una suspensidn de carbamato amdnico cristalizado, en
smoniaco liquido, carseterizado por. el hecho de que dicha
suspensién se forma a presidn de 13 8 25 atmdsferas en
un recipiente enfriado por agua y equipade con medios
especiales para mantener en suspensidn en el amon‘.(aoo
las particulas de carbamato.

2. Un procedimiento segin se define en 12 reivindica-
eidn 1, caracterizado por el hecho de que como medio pare
mantener enmspensidn el carbamato se emples una bomba
impulsore incorporede el reciplente en que se efectdan
1a condensacidn del amonisco y le cristalizacidn del carbee

mato.
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34 Un procedimiento segin se define en lasreivin-

dicaciones 1 o 2, carecterizado por el hecho de que la presida

de la solucidn de uree gue contiene carbamato y amonieco,
que sale del reactor, se reduce en la primere etapa o fase
a une presidn superior a 60 stmésferes, para pemitir la
utilizacidn del celor latente del amonfaco eveporade a
nivel de temperetura suficientemente alto; se reduce en la
segunde fase & 13 = 25 atmdsferas, causando un wlterior
evaporacién del amonfaco y posiblemente de anhfdrido carbd-
nico y z2gua, con la diaminucidn éonsiguiente de la tempere-
tura a 11000-13306; ¥y en 12 tercera stapa ge reducé ls

presidn total & nivel atmdsferico o ocasi atmosférico.

4. Un pmcedj.miento segin se define en cualquiera
de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por el
hecho de que en la segunda fase la solucidn de urea y
carbameto & temperatura de 110°o-1.3o°c ge introduce por
la cuspide de una columng de destilacidn donde se evepora
el carbamato & presidn de 13 & 25 atmdsferas; y al salir
la soiucidn por el fondo de la columna, se la calienta
rapidemente hagta 17000-18000 de tal manere gue se obten-
gan vepores de carbamato con 3 de vapor por lo menoé, ¥y
uns solucidn @cuosa de urea con I de carbamato por lo

menos, y 0,5 de biuret & lo sumo.

5. Un procedimiento segin se define en cualquiera
de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por el
hecho de que 18 solucidn de urea que szle de la columna

de destilscidn en la segunda fase es diletada & presidn
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atmosférica 0 8 presidn cercana & 18 aitmosférica, paré

causar la evaporacién del carbamato residual, que luego

ge condensa Junio con el vapor presente.

6. Un procedimiento segn 1o definido ern cualquiera
de las reivindicaciones precedentes, pax'acterizado por el
hecho de que 18 solucidn acuwosa de carbamato, condensads
a presidn atmosféﬁca, se utiliza para lavar a presidn
de 13 a 25 atmdsferas 10s g&ses inertes que salen del

aparato en que se forma la suspensidn de carbamato.

7. Un procedimiento segin se define en cualguiere
de las reivindicaciones precedentes, caracterizado por‘
el hecho de aque la solucidn acuosa utilizade para la recu-
peracidn del carbamato se destils & presidn de 13 a 25
atndsferes y los vapores de carbamato se recondensan en

el amonfaco lfquido.
8. Un pmcedim:iento para 18 produccidn de urea.

Seglin se describe y reivindice en la presente me-
moria descriptiva que congta de trece pédginas foliesdas y
escritas & mdquine por una sole de sus caras, ﬁcomp_aﬁadas
de wna 1Zmins de dibujos.

Madrid, & 24 de Julio de 1.963.

MONTECATINI, SCCIETA GZFERALE PER L'IXKDUSTRIA

MINEPARTA B CHIKICA.
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