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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
| de
PATENTE D B INVENCION
fomulada el 3 de abril de 1.964 con el n? 298.266
en '
EsPafA

por VEINTE afios
a nombre de THE LUMMUS CORMPANY, entidad norteasmericge

na, establecida en 385 Madison Avenue, Nueva York, N.Y.,
Estados Unidos de América, por:
"UN METODO PARA PREPARAR UREA GRANULADAY®

-~

Este invento se refiere a la preparacidn de urea
s86lide y més particularmente, se refisre este invento
a. un método mejorado de preparar grinulos de urea con
un contenido de biuret menor de 0,5%.

Es bien conocido que cuando amoniaco y didxido de
carbono 0 compuestos de estos, tales como carbonato amdb-
nico, bicarbonato, carbamato o cuerpos similarss son so-
metidos & tempe raturas elevadas dentro de un gistema ce-
rrado, Se generan presiones elevadaa y se forma urea.

Por ejemplo, se ha llevado a cabo sintesis de wrea a

‘1-



(%

10

15

25

30

preosiones de desde 200 hesta 350 atmésferas en un auto
clave mantenido a temperaturas entre 1608C y 2202C. Du
rante la. reaccidén de sintesis el amoniaco y el dibxido
carbénico primariesmente se combinan exotérmicamente pa
ra. formar carbonato amdénico, el cusl, 2 la temperatura
de 1a reaccidén es transformado lentamente en urea y
agua. La mezcla efluente resultante de la reaccibn con-
tiene ademds de urea y agua, residuos no combinados de
los materiales de partida y carbamato aménico, bicarbona
to y carbamato. El agus formds duraate la deshidraia~
cién del carbamato de amonio es condensada debido @ la
presién prevalecisnte y forma de este modo un absorben
te para la urea.

Ha sido el procedimiento usual gue el efluente
acuoso del autoclave sea tratado después, durente lo
cual se recuperan amoniaco y didxido carbénico que no
hayan reaccionado y el agus es vaporizada y removida
de forma que se obtiene un producto de urea sélida re-
lativamente pura. Tales procdedimientos de evaporacién
completa en el pasado han sido econdmicamente no satig
factorios, debido a que la masa cristalina dura resul-
tante tiene que ser machacade para dar sdélidos de for-
ma y tamafio utilizables. Ademds, la evaporacidn de agua
de una solucidn desgasificada de urea para obtener uns
formsa séiid.a altamente concentrada de ures o de masa
fundida de urea ha tenido el resultzdo de que las im-

purezas de la solucidén permanezcan en la forma de pro-
ducto de ureca. Tales impurgzas son imt roducidas general

mente dentro de los sistemas de proceso de sintesis de

]

urea o de solucidn de sintesis por dos caminos. Los ga
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ses de alimentacién de la reacciédn (amoniaco y didxido
de carbono) constituyen una primera fuente de impure-
za8 puesto que estos gases muncae se hallan en un esta-
do puro al 100%. La segunde fuente de impurezas de im-

portancia es la p:bopia planta de sintesis y de trata-
miento de la masa fundida de sintesis, Los depbsitos

a 'presién, tuberias, bombas, compresoreé y védlvulas
proporcionan una fuente constante de contaminantes, in
cluyendo aceite, grasa, metales y sales metdlicas.

La urea producida sélida se obtiene nomalmente en
la fomma granulada o cristalina. De e.'cuerdo con _proce-
dimientos conocidos, la urea en la forma granulada con
tiene por lo menos 0,8% de biuret, como resultado de
la duracién del periodo durante el cual se mentiene a
una tempe ratura encime de su punto de fusidn la urea
en estado fundido, antes de introducirla en la torre
de granulacién., Por otre parte ha 9180 preparadas urea
cristaline que tiene un contenido de biuret de mencs
de 0,2%. Sin embargo, la urea cristelina no es una for
ma de urea s61ida tan deseable como lo son los grénu-
los.

Una caracteristice del imvento es proporcionar
un proceso mejora.do de preparar grinulos de urea que
tengen wn contenido de biuret de menos de 0,5%.

Otre caracteristica del imvento es proporcionar
un método msjorado de formar grédnulos de ures que ten-
gan un contenido de biuret de menos de 0,5%, empleando
técnicas de suspensidén fluidificada.

Todavia otra caracteristica del imvento es pro-

porcionar un proceso mejoradc para preparar grénulos de
Sy
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urea que tensan un contenido de biuret menor de 0,5%,
utilizando un aceite mime ral w otro liquido inerte co-
no medio fluidificante.

Alin otra caracteristica del invento es proporcio
naxr un proceso para prep rar granulos de urea a partir
de cristeles de urea, en los cuales el incremento en
contenido de biuret es menor de 0,1%. |

Otros procesos han sido desarrollades que inclu~
yen la reaccidén de amoniaco y diéxido de carbono pera
formar ures, en los cuales la reaccidn es efectuads
en un medio diluyente inerte, tal como en hidrocarbu—
ros de pe trdleo viscosos o aceites mire rales o metanol.
El invento no se refiere a la preparacién de urea en
un medio inerte o & la concentracién de wna solucién
de urea, 8ino se refiére a un método de preparar grie
nulos de urea de bajo contenido de biwret a partir de
urea cristalina.

De acuerdo con el invento, cristales de urea que
contengen mends de un 0,4% de biuret son imtroducidos
en un recipiente dentro de una corriente ascendente de
aceite mireral u otro liquido inerte calentado hasta
una tempe ratura encime del punto de fusidn de la urea
vy forman una suspensidén fluidificada de los cristales
dentro del aceite mimeral. La amplia superficie de con
tacto entre los cristales de urea y el aceite mineral
trae consigo una rapida transferencia de calor desde
el aceite a los cristales. Después de fundir se forman
gotitas de urea y descienden hasta el fondo de la calde
ra como resultado de la forme fusiforme de estas goti-

tas. Gotitas mayores de urea pueden ser formadas por
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gotitas menores que se unen entre si y descienden hag-
ta el fondo del depdsito & unma velocidad mucho mayor.
Ia tempe ratura del aceite introducido dentro de la cal
-dera es mantenida de modo que la temperatura a la cuasl
el aceite abandona la celdera es muy préxima al punto
de fusibén de la urea. La urea fundida fluye dentro de
un conducto colocado verticalmente montado debajo de
la caldera. La altura del conducto es al menos de 305
mm y es suficiente para pmporcionar una inb ercare den-
tro del conducto entre la ures fundida y el aceite mi-
neral para permitir al aceite mineral separarse de la
mesa fundida de urea. EL dldmetro del conducto es sufi
cientemente grande para hacer minimo el arrastre de acei
teo mineral en la masa fundida de urea, que es pasada a
continuacién a una torre Qe granulaclén. El nivel de
intercara dentro del conducto es mantenido & una altu-
ra determinada por la altura del punioc de descarga de
un conducto de salida a la torre de granulecidén y el
nivel egtdtico del aceite mineral en la caldera. De es
ta menerea, la mase fundida de urea puede ser pasala a
le torre de granulacidén sin la ayuda de medlios mecéni-
cos,

El invento se describe con mds detalle haclendo
referencia a los dibujos adjuntos que ilustran una for-
nas de realizacidn preferida del invento para rreyarar
grénulos de urea que tengsn un contenido de biuret de
menos de O,5%. '

Refiriéndonos al dibujo, urea cristeline en la tu-
beria 10 es introducida dentro de un recipiente, global=-

mente designado por 11, y compuesto de m redes laterew
ety
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les 12 y fondo inclinado 13. Un tabigque 14 se encuen-
tra sifuado en el centro del recipiente 1l, formando
una zona de flujo hacia grriba 15 y una zona de flu-
jo hacia abajo 16. Aceite mineral u otro liquido iney
te es introducido dentro del depésito 11 a tiravés de
la conduccidén 1% y forma esencialmente una suspensién
fluidificada de cristales de urea en la zona 15. El
aceite mineral u otre ligquido inerte es calentado has-
ta una temperatura suficiente para fundir los crista-
les de urea introducidos en el recipiente 11 por mesdio
de la tuberia 10, preferiblemente a temperatura de des
de 1352C hasta 140,62C. Le cantidad de aceite mineral
introducido dentro del récipienta 11 se hace tan gran-
de como resulte realizable para hacer minimo el calen-

tamiento excesivo del aceits gque suministra el calor de

- fusidbn a los cristales de urea. Ademds, la velocidad del

acelte a través de la zona 15 del recipiente 11 es deter
mim da por el tamafio de los cristales de urea y es re-
gulada de forma que los cristales introducidos dentro
del recipiente 11 por medio de la tuberia 10 sean fun-~
didos, provocando el descenso de la's gotitas resultan~
tes hasta el fondo de la caldera l1ll, en menos de 30 se
gundos. La velocidad del aceite mineral que pasa a tra-
vés de la zona 15 de la caldera 11 puede ser regulada
por la situecidn vertical del tabique 14 en la caldera
11 o por la velocidad a la cual es introducido el acei-
te dentro de la zona '15. Una pequefia ﬁar%e de gotitas
de urea puede ser traspasada a la zona 16 de la calde-
ra, debido a que los cristales de urea introducidos en

la caldera 11 contendrdn clierta cantidad de finos.

3
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En este caso, las gotitas descienden hasta el fondo
de la zona 16, siendo obligmda la uresfundida a pa-
ser desde alli por gravedad a través de la abertura
entre le parte inferi or del tabique 14 y el fondo de
la celdera 1l1l. Por lo tanto, la zona de flujo hacia
abajo 16 se ha previsto para eliminar la posibilidad
de que pesen gotitag de urea a través del ciclo de ca~
lefaceldén de aceite mire ral.

El fondo 13 de la caldera 11 estd inclinado de
quo que la mese fundida de urea pase a la parte infe-
rior de la caldera ll. En la parte inferior del tanque
11 hey provista una tuberia de salida del fondo, desig
nada globalmente por 18. ILa masa fundida de urea pene-
tra en la tuberia de salide 18 y e8 eliminada a través
de la tuberia 18 y pasada por tubos provistos de cami-
gas de vapor 19, 20 y 21 a wna torre de granulacidén
(no representada). Bl didmetro de la tuberia de sali-
da 18 es relativamente grande de modo que resulte mi-
nimo e:_L gtrapamiento ¢ arrastre de cualquier tipo de
gotas de aceite mineral en la masa fundida de uresa .ro-—
coglda en la tuberia de salids 18. Ia altura de la tu-
beria 18 es suficiente para mantener un nivel de inter
cara en la tuberia 18 pera pemitir al aceite mineral
separarse de la mesa fundida de urea. El nivel de in-
tercara entre la masa fundida de urea y el acelte mine
ral es mantenido en la tuberia 18 y es determinado por
la altura del tubo 20 y el nivel superior del aceite

mineral en la caldera.
El aceite mineral es eliminado de la caldera 11

a través del tubo 22 por la bomba 23 y es pasado & tra
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vés del tubo 24 8l cambiasdor de calor 25. El aceite
mineral es calentado en &l cembiador de calor 25 y

98 introducido de nuevo den tro del tangue 11 2 tra-
vés del tubo 17. Como ha =sido mencionado anteriormen-
te, 1a temperatura de entrada del aceite mineral es
mantenida a una temperatura tal que el aceite mineral
separado de la caldera 1l se encuentre a wns tempera-
tura muy préxima al punto de fusidén de la ures, des—
pués de suminigtrar el calor de fusién a los corista-
les de urea.

Un ejemplo especifico de un método preferido de
operacidn se expone & continuacidén, siendo solamente
con fines ilustrativos y no para ser considerado como
limitacidén del invento en cualquier sentido.

907 gramos por hora de cristales de urea con un
contenido de biuvet de 0,2% y de aproximadamente 50 ma
llas son introducidos dentro de la 2zona de flujo ascen
dente 15 de la caldera 1l. 432 litros por minuto de
aceite minersl con wna densidad de 8,86 z/cm’ y calen~
tados a una temperatura de 137,82C son iniroducidos den
tro de la zona 15 de la caldera 11 rara suminigirar el
calor de fusifn a los cristales de urea. la urea fun-
dida, a una temperatura de 137,8¢C, es retirada a tra-
vés del tubo 18 y pasada a través de los tubos 19, 20
¥ 21 a2 una torre de granulacién. Un tiempo de trénsito.
de 57 segundos transcurrieron entre elvmomento en que
los cristales de urea fueron introducidos dentro de la
caldera 1l ¥ el en que los grdnulos se formaron conse-
cuentemante en la torre de granulacién (no representa-

da). 907 g/h de grénulos de urea conteniendo un 0,3% d?a“
Yo k
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biuret fueron retirados de la torre de granulacién.
Por lo tanto, hubo un incremento neto de 0,1% de biu-
ret.

La presente solicitud que corresponde a la pre-
sentads en los Estados Unidos de América, con fecha
4 de abril de 1.963, bajo el nlmero 270.723, se acoge
a 108 beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto

sobre Propiledad Industrial.
H 0 T A

Los puntos de invencidn propia y nuevav qus se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son
los siguientes:

1l.- Un método para preparar urea granulada que
tiene un contenido de biurét de menos de 0,5%, que com

prende: introducir urea c¢ristaling que tiene un conte-

nido de biuret de menos de 0,2% sn una zona de fusién;
férma.r en la zona de fusidén una suspensién fluidifica-
da de dichos cristales en una corriente fluyente hacia
arribe de un liquido inerte calentado hasta una tempe-

ratura superior al punto de fusién y por debajo de la
tempe ratura de descomposicidén de la urea; retirar la

urea fundida de la zona de fusiébn; y former grinulos
de urea que tienen un comtenido de biuret de menos de
0,5% en una zona de granulacién.

2.- Un método de acuerdo con el punto 1 en que

. %%)l
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el liquido inerte es hecho pasar a contracorriente
resge cto de los cristales d4¢ urea que fluyen hscia
abajo en la zona de fusidn.

3.~ Un método de acuerdo con los puntos 1 6 2
én que la cantidad de lfquido inerte que pasa a través
de la zona de fusidn estd controlada de forma que se
funden los cristales do urea y el tlempo de permanen-
cila de la ures a través de la zona es menos de 30 se-
gundos.

4.~ Un método de acuerdo con cualquiera de los
puntos 1 & 3 en que el liquido inerte es hecho pasar
desde la zona de fusidn a través de una zona de recu=-
peracidén en la que son recogidas gotitas adicionales
de urea.

S5.- Un método de acuerdo con cualquiera de los
puntos 1 a 4 en que es retirado liquido inerte de la
zona de recuperacién.

6.~ Un método de acuserdo con cuslquiera de losg
puntos 1 a 5 en que la urea fundida recogida en la zo-
na de recuperacidén es hecha pasar a la zZona de fusién.

'7.- Un método de acuerdo con cuslquiera de los
puntos 1 a 6 en que la urea fundida es hecha pasar deg
de la zona de fuaidn a uns zona de separacidén de altura

¥y érea de le seccién transversal suficientes para pro-

- porcioner unae intercara entre el liquido inerte y la

ursa fundids para pemmitir que la urea fundida se se-
pare del li{quido inerte, con lo que se reduce al mini-
mo el arrastre del liquido inerte.

8o Un nétodo de acuerdo con cualquiera de los

puntos 1 a 7 en que la urea fundlda e8¢ hecha pasar &

- 10 - 37 @%‘Z%@
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una torre ds granulacién sin medios mecdnicos.

9.~ Un método de acuerdo con cualquiera de los
puntos 1 a 8 en que el liquido inerte es un aceite
minersl.

10.~ Un método de acuerdo con cualquiera de los
puntos 1 & 9 en que ol ligido inerte introducido en
la zona de fusidén es calentado & una temperatura en-
tre 1358C y 140,600,

11l.~ Un método para preparar urea granulada.

Tel y como se ha descrito en la Memoria gque an-
tecede, representado en el dibujo que se acompafia y

para los fines que se han especificado.
La presente Memoria consta de once hojas, eacri-

tas a miquina por una sola de sus caras.

Madrid,
P. A,
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