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o WMSMORIA DESCRIPTIVA
. que Se presente éaya unir e la solicitud
| do
 CERTIFICAD0 D& ADICION
formulada el 15 de febrero de 1.964, com el ne 296.471
en ’
| ' BsSPARA . -
e nombre de NORDDEUTSCHE CHEMISCHE WERKE GmbH., entidad
alemense, eetableﬁida en Hohenzollernstrasse 26, Hammover,
Replblice Federal Alemana, por:
"MBIJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL"
Nim. 269.578, expedida el 12-3-61, por—: ¥Un procedimiento

pare la fabrieacidm de urea®.

—— — — e
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——

Bl objeto de la patente principal ne 269.578 es unm
procedimiento pare le obtemeidn de urea a partir de mondzi-
do de cerbomc o de gmses que lo contengam, por ejemplo,
gases de generador o de altos hornos, y amonieco, hacién-
dose reeccionar en una primers fase el mondxido de carbo-
no o el gas que lo contenge, con azufre elemental a tem-
peraturas elevedas, pars zsi obtener sulfuro de cerboni-

lo, despuds de lo cual se hace pasar el sulfuro de carbo-

‘nilo, después de lo cual se hace esar el sulfuro de car-

bonilo formado, después de:enfriadb. y Jjunto con amoniaco,
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sobre carbénm activo, en el que tiene luger la for}acién
de le urea, mientras que el mismo tiempo se forme tembién
adicionalmente &cido sulfhidrico. De acuerdo con le mrti-
cularidad carécteristica de le patente principal, se ope-
ra en le primere fase con tiempos de permemencia de entre
5 y 20 segundos, & temperaturas de entré 550 y 700¢C,
mienmtras que en la segunds fase se trabaja conm temperatu~
ras de reaocié_m_‘ de entre 60 y 100eC,

Bn la mejora del procedimiento pere la obtencidn de

 COS e partir de CO y de vapor de azufre, se comprobd que,

especialmente empleando catalizadores por contacto con-
sistentes en sulfuros de me tales de los grupos 5%, 6%,

78 y 8¢ del sistema periddico, basten ya temperai;uraé

de remccidn inferiores a 3002C, también los tiempos de
permenencia pueden ser considerablemente ipfei‘iores a

un segundo, pudiendo ascender, por ejemplo, & 0,01 segun-~
do, 81 se llega con las temperesturas haste 5502C. Ademis
he repercutido favorablemente une edicidn de CO, al CO,

en cuahto a8 le represién de la formaciém de CS,. De acuer-
do con los resultedos de los enseyos de que se dispone, no
se trate a este respecto de wr efecto termodindmico, sino
de un efecto cinético. ,

Fuevos ensayos han demostrado shore, que este reac-
cién de oxisulfuro de cerbono con amoniaco para formar
ureg, no solesmente discurre a velocidad suficiente para
procesos técnicos cuando se lleve a cebo sobre carbbém ac-
tivo, sino tembiém sobre otras sustancies cepilarmente ac-
tivas 06n esfructura de microporos. Bspecialmente apropia-~
dos como "catalizadores™ en la fese 22, son el dxido de

aluminio activo y el gel de silice, mientras que es menos
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apropieda la piedra pdmez sintética conocida bajo el nom-
bre comeroial de "Stuttgarter Masse". Ia conversibn del
Co0S ¥y I\fH3‘ en urea se debe, segin los ensayos efectuados,
e condensacion capilar, es decir, a que en los microporos
tiene luger uns "l:lcuaéic’_m" de los participantes en la
reaccidn COS y NHS‘ Por consiguientes, se pusde preacin-
dir de la aplicaci én de presidn que, & base de célculos
termodindmicos, seria en sf necesaria para la formeeidm -
de urea & partir de COS y NH3.

Se ha descubierto asimismo, que pera le fabrica-
cidn de urea pura, se pusde desorber con gas que combenge
CO el resto de écido sulfhidrico q‘ue todavia esté absor-
bido en el catalizador cargado con urea. Este gas de la-
vedo es introducido seguidanente en‘eJ_. reactor dé CoS;
giendo tramformado en oxisulfuro d/e carbono.

Ia extraccidén de la uree @e realiza convenientemsn-
te & temperaturas de'alrededor de B02C. 8i la sustancia
capilarmente activa es utilizada en estado movido, enton-
ces la extraceidn de la urea se lleva a cabo preferente-
mente de manere continua, a contracorriente. Si la sus-
tancia cepilarmente ectiva se emplea er un lecho sélido,
entonces se emplean psra la lixiviacién de la urea las
soluciones obtenidas en el proceso de extraccidn prece=-
dentes, con ure concentrecidn de urea czda vez menor, y
finalmente sgus pura. De este modo se obtienen soluciones
con un contenido de uree cada vez més é.l'to ¥+ en cada
caso, ume solucidn corcentrede de urea, de la que, al ser
enfrisda, cristalizae parte de la urea; la urea restante

ge obtiene mediante comemtracidn de las agues medres por
evaporeci dn en ux evaporador de vacio.

286471
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la urea, contiene todavia pequefies centidedes de amonmisaco.
Para eliminer tambidn los dltimos vestigios de VH; conte-
nidos en el gas de salidse, se pusde hacer fumcionar el

reactor de la urea situado en la posicidn Wltima, @ tem-
peraturas inferiorss & 402C. Con ello, si bien la forme-

0ibn de la urea se reeliza tan solo & pequefia escala, se
combina em cambio el NH3 para former NH4SH. que més ter-
de se transforma en uree, cuendo el reactor de la posicién
penfiltime es hecho funcionar a una temperaturs més eleva-
da. . .

Otra mejore del procedimiento fundamental, estri-~
be en que la uree exlstente sobre la sustancia capilar-
mente active, se oxtrae de dicha masa de contacto sproxi-
madame nte & temparature ambisnte, enfrifndose entonces
la solucidn obtenida, a efectos de separacidn de la ures.
La solucidn subsistents despuds de la cristalizecidn de
la urea, pwde cdlentarse me vamente mediante parmtmién
térmica, y ser utilizeda entonces de nuevo para le extrac-
ci bn.

Si tal es el caso, entomces se debe lavar poste~
riormente le masa de comtacto extraida com solucién amo-
niacal de ures, utilizando pare ello amoniaco liguido pu-
ro. |

La urea es soluble, & témperatura embiente normel
(eproximedements & 202C) y bejo une presidn de vepor de
8 atm de soszepresién; en un 50% en émoniaco liquido. Me-
diente enfriemiento, precipita la urea, s acuerdo con el
invento se trabaja tendiendo preferentemente a obtener

dicha concemtracidm enfriféndose despuds este solucidn
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hasta aproximadamente -302C mediante permutacidn 'égfmica
¥ refrigeracidén por eveporac 6:1; con lo que, &l cristeli-
zar la ui'ea. subsiste una solucidén que todavia contiene
alrededor de 20% de urea, de l= cusl se separs la urea
precipitada, empleendo para ello unm método cuslguiera,
mientras que el gas de amonisco obtenido se condense par-
olalmente, utilizéndose taﬁzbié\n parcisl mente pera ls obten-
cidn de urea. Hs conveniente que la solucidn fria restan-
te sea puesta de nuevo a temperstura ambiente mediente
permutaci én térmice, siendo conducide entonces &l reactor
para la lixivisoidn.

Ie urea que cristaliza en el enfrismiento de la =~
lucidn de ures, se obtisne seca después de la filtracidn
y evaporacidnm deldisolvente adherido, e temperature am-
biente. Tiene uw contenido de biuret inferior al de la
extraida por medic de agua. X1 inven:to. por consiguiehte.
hace posible la obtemcidn de ures exenta de sgua y de
biuret, destinada a la industries de materias sinmtéti~
cas.

Naturalmente es el invemto apropiado tembién pars
la ex‘craccién,.de otras mesas de contacto obtenidas por
otros prooediniientos y cargedas de ures. ‘

dsta solicitud que corresponde a la presentade en
la Repliblice Federal Alemepns conm fecha 16 de febrero de
1963 y bajo el Nam. 22.758 IVb/12 o y el 6 de agosto de
1.963 ném. 23.568 IVb/12 o, se acoge & los beneficios
del articulo 51 del vigente Rstatuto sobre Propieded In-
dustrial.
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-~-NOTA -~

Los puntos de invencidn propia y nueva Que Se pre-
sentan pare que sean obj to de esta solicitud de Certi-
ficado de Adicidn en Bspafia, son los siguientes:

1¢, - Mejoras introducidas en el objeto de la
Patente ;;rincipal nan. 269,578, o sea por un procedi-
miento para la fabricad én de wea a partir de mondxido
de carboho y amoniaco, ceracterizadas porque la conver-
gidn del mondxido de carbono y el vapor de azufre enm oxi-
sulfuro ds carbono tiene lugar en masas de contacto con
sulfuros de metales pesados & temps raturas de 250 a 7002C
y con tiempos de permanencia de 0,01 a 20 segundos. |

28, - Majoras de acuerdo con la reivindicacidn 1,
ceracterizadas porque al gas de la reaccidn se le agre-
ge. &cido carbdnico antes de la formacidn del oxisulfuro
de c-arbono. |

| 39, - Mejoras de acuerdo con el punto 1, caracte-
rizadas porque la conversién del oxisulfuro de carbono
y el amoniaco en urea se realiza, ademés de Sobre car-
bén activo, tambidn sobre otras sustanciaes capilarmente
activas, con microporos, tales como 6x:ido de aluminio

activo, gel de sflice y piedra pdmez.

49. - ¥ejores de acuerdo con la reivindicacién 3,
caracterizadas porque la desorcién del resto de sulfuro
de hidrdgeno, que al final de la reasccidén ha sido ebsor-
bido en la sustancia capllermente activa cargada con uresa.,
se 1lleva 2 cabo con gas que contiene CO y que & continua-

¢idn es conducido al reactor de COS.
52, - Mejaras de acuerdo con las rei J1lgaelyodes
SERLTY
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3 ¥ 4, caracterizadas porque la extraccidn de la ures

T e A A

contenida en la sustencis capilarmente activa, se reali-
ze & temperaturas comprendides entre 60 y 1002C.

68, - Meja as de acuerdo con las reivihdicacio-
nes 3 a 5. ceracterizadas porqus, &l ser empleadé. la
sustancia cepilarmente active en estado mévil, la ex-
traccién de 1la uree se realiza de manera continua, &
contracorrien te.

78, - Mejoras de acuerdo con las reivindicad o-
nes 3 a'S. caracterizadas porque, empleando la sustan-
cla capilarmente actlva en lecho sblido, se lixivia la
wea formada con ayuda de soluciones de concentracién
decreciente de urea y finalmente con agua éura, reducidn-
dose el vollimen de la solucibn de urea concentrada ob-
tenida, hasta la ocristalizacidn de la urea en evapora-
dores de vacio.

8e, - Efejwas de acuerdo con las reivindicad o-
nes 3 & '?. caracterizadas porque el reactor de ures,
que en cade caso se encuentra en la Wltima posicién. es
hecho funcionar & temperaturas inferiares a 402C, com-
bindndose los (ltimos vestigios de amoniaco dol gas de
salida para formar hidrosulfuro de amoniok que més ter-
de se transforma en urea, cuando el reactor de urea esté
en posicibn peniltima a temperatura més elevada.

98, -~ Mejoras de acuerdo con el punto 1l, caracte-

rizadas porque le urca existente sobre la sustancia cae-

pilarmente activa, 9e extrae de glcha masa de contacto

con. gyuda de amoniaco liquido.

102, - Mejoras de acuerdo con la reivindicaci 6n

9, caracterizadas por extraerse le mesa de contacto aproxi-
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madamente & temperature ambisnte y por enfriara la s0-
lucidn obtenida a efectos de separar la urea.

112, - Mejoras de acuerdo con las reivindicacio-
nes 9y 10. caracterizadas porque la solucidn subsisten-
te después de la cristalizacidn de la urea, es celenta-
da mediante permutadores térmicos y utilizeda nuevamente
para la extraccidn.

122, - Mejaras de acuerdo con las reivindicaci omes
S, 0y il. caracterizadas porque la masa de contacto
extreida con una solucidn amoniacel de urea, es lavada
posteriormente con amonieco liquido puro.

138, - Me:iorag introducidas en el objeto de la
Patente Principal nim. 269.578.

Tal y como se ha descrito en la memoria que ante-
cede y con loa fines que se han especificado.

Rste Memoria consta de ocho hojas escritas a mi-

guina por une sola cara.

waaria, £ 9 MAR 1964
P.A.

Al !o{dgzg
Pér/p "@E
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