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Le presente iunvencidn se relaciona con -
la preparaéién de melemina., Més particulermente,el
presente descubrimieato se refiere a la produccién
de melamina medisnte contacto de urea con sélidos

5. inertes, inorglnicos, térmicamente eatables, absor
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bentes y muy porosos, de elevado &rea superficial, a
une temperatura del orden de 300 a 4502(¢, preferible
mente de 350 a 4002C, MAs perticulermente afn, la -
presente invencibn implica la atomizacién o pulveriza
cibn de ures fundida, usando un gas atomizador tal co
mo emonfaco, en una capa de los citados s6lidos. Ia
velocidad del gas atomizador ea por 1o meunoa iguail.a
la del sbuido, Ia pulverizecidn de urea fundida arrag
tra simulténeamente perticulas de la capa pera su‘ﬁéé
clado con la urea y absorcidén de la misma. Ademés}fﬁf
ges atomigador absorbe calor counducido gl diepoaiﬁév%i
pulverizador, tal como una tobera, evitando e8f la =
descomposicibn de urea en productos sélidos dentro de
la tobera.

De acuerdo también con la presente inven -
¢idn, se pasa un gas de barrido, preferiblemeunte amo—
nfaco precalentedo, ascendentemente a travéa de la ce
va. S5i se precalienta, proporciona calor a la capa ¥y
al mismo tiempo barre el producto gaseoso de melamina
formado, asi como gases efluentes, de la capa. Gene -
relmeate, cuando se precalienta el amonfaco, estd a
una temperstura de unos 1502C por lo menos y preferi-
blemente superior a unos 30620. 8i se desea, el amo -
nfaco puede suninistrar une fraccibn sustanciel del -
calor de reaccibén mediente su introduccibén en la zona
de reaccién a una temperatura del orden de 550 a -
7502C, preferiblemente de la manera que luege se dea~
cribe,

$in embargo, como se veréd més adelante, la -

capa puede calentarse por otros medios gue no sean el
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amonfaco precalentado, por eaemplo una tuberia cembig
dora de calor en la capas, cublertas calentadoras alre
dedor del reactor, etc. Como variante, seglin se hu sy
gerido lineas arriva, précticamente todo el calor pa-
ra la zona de reaccidn pusde suministrerse medisnte -
ges de barrido de smoniaco sobrecelentado. Evidente -
mente, la urea funiida proporciona parte del calor.Se
consiguen excelentes resultados combinando el amonfa-
co precalentado con otros medios de caleutamieanto, ta
les como un cambiador de calor ean la capa, pera pro -
porcionar una temperatura del orden de 300 a 4502C, -
en la zona de reaccibn,

Anteriormente, se han realizado intentos -
de suministrer urea ligquida a una capa flufda median-
te un tubo cuentagotas o a través de una tobera no
neumética., Sin embargo, ninguno de estos métodos per-
mitia una operacibn continua debido a le aglomeracidn
de particulas de la cape. Como verisate, se ha sumi -
nistredo uree sblida, que es de produccidn més costo-
sa, & una capa mévil en forma de polvo y arrastrada -.
en un gas o insuflada coun éste.

El problema lo constituyd de nusevo la aglp
merecibn de las particulas de la capa.

La figura del dibujo adjunto es una vista
en seccidn tranéversal, parcialmente esquemética, de
un reactor Gtil pars le presente invencibn. Debe des-
‘tacarse, sin embargo, que esto es simplemente una ver
8ibn preferida. Como se muestre en el dibujo, el reag
tor es cilfndrico, verticalmente dispussto y redoundes

do en laa partes superior e inferior. Si desea, puede
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eislarse como se muestra. 4 travéds del fondo del reag
tor hay una sbertura pera la introduccibn de gas amo-
uiaco. En la parte superior del reactor, como se mues
tra, se retiran de éate productos de reaccibn conais-
tentes principalmente en melamina, preferiblemente a
través de un colector de polvo o filtro, segfin se -
muestra, A una distancie predeterminada por encima =
del fondo del reactor y dentro del mismo, hay una plg
ca distribuidora que fuhciona como colector. Por eaag‘
me de la placa distribuldora, y preferiblemente en?lé}
porcién inferior de la capa segfin se muestra, hay dﬁ#H
tobera para proyectar urea fundida eu la capa.

La tobera ilusirada en el dibujo muestra un
tubo de suministro interno de urea fundida concdotri-
co a un tubo mayor, proporcionando asi{ un espacio anu
lar perae un gas atomizador, tal como amoniasco. El gas
atomizador y la urea fundide 1{quide se mezclan imme-
diatamente antes de ser proyectados a través del ori-
ficioc de la tobera, siendo arrastreda la urea fundida
en el gas atomizador que se desplaza por lo menos a -
la velocided del sonido.

Aungue el amonfaco es el preferido ges -
etomizedor, pueden emplesrse en lugar de &1 didxido
de cerbono, nitrégenc o similares. Por ejemplo, podria
emplearse también une mezcla de gas amonfaco y dibxido
de carbono,

El ritmo de flujo del gas atomizador sumi-
nistredo & la tobera atomizedore ha de ser igual o me-

yor que un ritmo de flujo critico (que corresponde 8

la velocidad del sonido en la fobera), computedo e par
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0.748 x 105 X AP Y 1 y libras por horas
T .

(1)

En esta ecuacidn, A es el f&rea eu sec -
cibn transversal del orificio de descarga de la to-'
bera atomizadora, en pies cuadrados; P es la pre -
sidn sbsoluts en el recipiente del reactor, en -
Kgr/bmz; ¥ es la relacibn entre el celor esPecifi
co a presidn constante y el calor especifico a volu
men constante, ambas del gas atomizador, sin dimen -
sioues; K es el peso molecular del gas atomizador, -
en kilos por mol; y T es la femperatura ebsoluta del
ges atomizador al penetrer eun la tobera atomizedora,
en grades Kelvin (2K). Pera gas etomizador de amonfig
co, el velor de ¥ es de 1,3 5 el valor de ¥ es de 17
kilos por mol.

Evidentemente, los expertcs en el arte po-
drén idear muchas modificaciones del remctor y tobe-
ra ejemplificativos antes descritous. Por ejemplo, ae
prevén aquf miltiples toberas y/o entradas de gas -
fluidificador. Eutran también en el &mbito del pre -
sente descubrimiento miltiples conductos pere el pro
ducto, zonas de reaccibn superpuestas, etc. Is tobe-
ra o toberas atomizadoras pueden disponerse vertical
mente o con un fngulo diferente respecto a la verti-

cel, con relacibén a como zparece en la figure I.
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El propio reactor puede ser metélicoc o no
metélicc, tal como de cuarzo, silice, carburo de si
licio, etc. Si se desea un reactor metélicc que ha-
ya sido revestido con un materizl no metélico resig
tente a 1a§ elevedas temperaturas, puede emplesrse,
por ejemplo, acero revestido de ladrillo refracta -
rio, Unas adecuzdas superficies para las paredes -
del reactor son las de acerc inoxidable, alesciocnes
gue contengan niquel (por ejemplo, Inconel), tita ~
nio, Hastelloy B, etc.

ILa capa flulde del reactor de la figura I
puede calentarse por varios medios, seglin se sugie-
re l{nees arribae. Evidentemente, tento la urea fun-
dida como el gas atomizador pueden proporcionar ca-
lor a la capa, zs{ como un gas de barrido de emonfg
co precelentedo. Si se desez, puede emplesrse uns
canisa calentadora alrededor del resctor. De acuer-
do con la snterior versibn, en la que una centided
sustancial del calor psra las partfculas de la capa
flufda se proporcione mediante tubos de transferen-
cie térmice situsdos en la capas, tel como un grupo
de tubos, se ha observado, con gran sorprese, que
ciertos tubos de acero inoxidable son superiores a
los tuboa de transferencia térmice de alecibn de ni
quel. El aceroc inoxidable 3C4, el 316 y otras slea-
ciones a base de hierro, son inesperadamente buenos.
El acero inoxideble 304 tiene del 8,0 al 11,0% de
nfguel, del 18,0 al 20,04 de cromo y el resto hierro,
v s6lo cantidsdes menores de carbono, nangeneso y ai

licio; el acero incxidable 316 tiene del 1¢,0 2l -
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14,04 de nfguel, del 16,0 a 18,0%4 de cromo, del 2,0
al 3,0% de molibdeno y el resto hierro, y sélo canti
dedes menores de carbono, manganeso y silicio. Aun -
que estas aleaclones a base de hierrc, que contieuen
hasta ua 20,04 de nfguel y hesta un 18,0% de cromo -
aproximademente, son muy eficaces, se prevé también
aqui el uso de otras aleaciocnes d& composiciones si-
nileres.

Evidentemente, se pone en circulscibn un -
meterial sobrecalentado, tal como vapor de agua, sal
fundida, etc., & través de la tuberia de menera cou-
vencional pere efectuar el cambio. La aleacibn puede
ser eléctricaments calentada para conseguir el mismo
camblo.

De acuerdo con otra versibn de la presente
iavencidn, cuslquier polve o particulas diminutas -
errastrados por los productos de le reaccibn gaseo —
808 que contlenen melamine, retirados del reactor, -
son filtrados, por ejemplo mefliante el empleo de une
criba, bolse filtrante o dispositivo similer, tal co
mo se muestira en la figura I. Particulas tipicas -~
arrastradas son de polvo de 8i0 , Evidentemente, 1la
separacidn de estas impurezas pgede efectuarse de mo
do muy conveniente en este punte, evitando la necesi
dad de procedimientos més complicados de purifica -
cibn del producto melamina.

Otros s6lidos tipicos inertes, inorglni -
cos, térmicemente gatables, absorbentes y altasmente
porosca, de elevaio érea superficiel, previstes en -

le inveucibn, son en general los geles de los elemen
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tos anféteros sctivedos con bxidos. Los geles activg
dos de titanic, zirconioc, toric y simileres, ason -
ilustrativos, Hay tembién muchos sbsorbentes de pro-
duccibn naturel comercialmente obtenibles en forma -
activeda que son efecusdos, por ejemplc pbmez, diato
mite, tierra de infusorios, etc. Otros, tales como -
arcilles y materieles arcillosos, concretamente cac-
1{n, ventcunita, bauxita, etc., son asctivados median-
te un lavedc 4cido antes de la deshidretacibn térmi-
ca, depositéndose =sf sobre cada psrticuls de mate -
rial una capa de gel de sflice y/o allmina.

Son edecumdas las particulas que tengen -
fress superficiales del orden de 50 metros cuadredos
por gramo a 650 mZ2/g (Prunauer-Emmet-Teller). BEstos
geles pueden tener hasta un 2C% zproximedemente de
sgua ebsorbida al comienzo, es decir agua combinadae
0 libre, sin afectar notablemente a la reaccifn agui
congiderads. Es generslmente preferible separear, sin
embargo, gran parte del ague antes de comenzerse, co
mo por un barridc previo de ls cape sou gas precalen
tado. Sin embargo, en ausencia de esto, la mayor par
te del ague, especiaslmente agua libre, es separada -
eu la parte iniclal de cuslquier operaciéa,

Los productos efluentes gaseosos que resul
tan de la presente reaccidn son separados de la capa
sustanclelmente al formarse. Facilite esta aepsra =
cibn el gas fluidificedor, preferiblemente amoniaco,
que proporciocna una capa agiteda o fluidificedz que
parece estar hirviendo., El gas fluidificador se pass

ordinarismente a través de la cepa a una velocided -
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diendo del tamaho de particula del cetalizador.

Como me sugiere auteriormente, la capa de
g6lidos absorbeutes se mantiene & uue temperaturs del
orden de 3002 a 4509C. en la zone de reaccibn, es de-
cir en el Area general slrededor del puoto por donde
la urea fundide y atomizede penetra en la cepa, y susg
tancielmente a presibn atmosférice. Pueden emplearse
gin embargo presiones de hasta unas 10 atmbeferas 0
superiores, pero los mejores resultados se consiguen
a presidn atmosférice ¢ ligeremente superiores.

Ea otra versién de esta inveucidn, se ha ob
servedo que cuando el amoni{sco & precelentar eutre -
550 y 7509C. se precalienta en une zona caleuntadoras -
que teuga una superficie interue de aleacibn de nf -
quel-cromc o una aleacidén de niquel-cromo-molibdeno,
tal como Inconel o Hastelloy C, sblo se experimeanta,
soryrendentemente, un grado menor de cracking del amo
nfaco a esas elevadas temperaturas y que las aleacio-
ues son extremedamente duraderas,

Be fécilmente evidente pera los expertos ea
el arte que un noteble cracking del emonfzco y/o dete
rioro superficisl contrerrestan cualquier veantaja que
el uso de amonfaco precslentado pudiers tener como -
fuente de calor en un proceso catalitico pare produ -
cir melamina, Unas incremeuntadas impurezes en los ga-
sea desprendidos del reactor de melamina, o frecuen -
tes interrupcicnes pare sustituir o reparer el reves-
timiento del precalentador de amonfaco, o embas cosss,

herian impracticeble el precalentemiento.
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Sin embargo,<53 acuerdo con el presente des
cubrimiento, se pasa amoufeco mobrecalentado entre -
55C y T508C, mientras se encuentra en contacic con -
Inconel o“Hastelloy C por ejeuplo, a través de unz -
cape de a88lidos inertes, inorgdnicos, térmicamente -
estables y ebsorbentes, que contienen urea, y la en~
dotermia de 1la reaccidn es proporcionada sin necesi~
ded de costosas camises calentadoras, tubos de cam -
bio térumico, etc. ’

Se he observado edemfs, de acuerdo con es-
ta otra versibn, que la adicidn de unas cantidadea‘w
muy pequefias pero efectivas de H C y €O al amoniaéo,
inhibe el cracking de éste ﬁltimﬁ nés aén en el pre-
calentedor. Por ejemplo, el cracking del amouisco se
reduce en més del 10%, durente prolongsdos perfodos
de tiempo, usando une superficie interna de Inconel
en el precaleantador y afiadiendo del 0,05 el C,2% apro
ximedemente (% moler) de H O y/o del 0,005 al 0,014
sproximedamente (% moler) de CO ol emonfsco.

El gas de emonfaco as{ precalentado es -
trenaferido mejor directsmente a la capa de perticu-
las de catalizedor, Por consiguiente, paras este fin
la zona de resccibn puede ser sdyacente a la zoue de
precalentamientc del amoniaco. Si se desease separar
estas zouvas y counducir el NH precalentsdo a la zona
de reeccibn a través de uno o més conductos, estos -
couductcs pueden coustruirse a su vez de Inconel O
Hestelloy C o por lo menos revestirase interiormeunte
con estes aleaciones. De iguel modo, la propia zone

precalentadora puede revestirse slmplemente con estas
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aleaciones, usendo otros metales, aleaciones o ceré~

mica peara el sopcrie.

De acuerdo cou una versibn preferida,se es-
tablece un grupo de tubos de Inconel o Hastelloy ¢ -
peralelos en un horno cerrsdo y caleutsdo con gas y
se introduce amoufaco por un extremo y se retira por
el otro de cada tubo. Estos pueden caleuntarse eléctrg
cameante, ai se desea; de igual modo, puede afiadirse
H O y/o 002 el amouiasco de cuelquier manera couvenien
te, tel como inmediatamente antes de introducir el -
amonfaco en los tubos caleutadores. Estos tubos pue-
den veriar en su didmetro haste 101,6 mm a 152,4 mm
0 ser mayores ain, pudiendo tener una lougitud de -
haste 12,192 m 0 més. El experto en la materia com -
prenderd fécilmente gque le preseunte invencibn se re-
lacionea con lés auperficies precelentadoras en con ~
tacto con el smonfaco, que se precalienten més asi
que el tipo y tamafio globales del precalentador.

El Inconel tiene la siguiente composiciba:
78,5% de Ni; 14,04 de Cr; 6,5% de Fe, siendo el res-
to solemente cantidades menores de ofros metales. El
Hasgtelloy C tieune la siguiente composicién: 14,5 -
16,5% de Cry 4,0 - 7,0 % de Fe; 15,0 - 17,04 de Mo;
2,50% de Co, siendo el resto esencislmente Ni, y a
lo cantidades menores de otros metales. Aunque és -
tes son las preferidas sleaciones de nfquel-cromo y
niquel-cromo~molibdeno, pueden emplearse en la in -

vencidn otras aleaciones esencialmente simileres.

Ejemplo 1.

Se construye de escero inoxidable un reci -
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piente reasctor cilindrico y vertical, de 152,4 mn de
difmetro interno y 1,829 m de eltura. Estéd provisto
de un dispogitivo para eutrada de ges en el fondo 'y
de un dispositivo de selida pera aquél en ls parte -
superior. Un distribuidor de gas consistente en una
plaeca de acerc inoxideble circular, provists de una
multitud de orificios, estd situesdo eu una posicidn
horizontal immediatemente por encima de la entradas -
de gee. Una tobera atomizedora neumdtica va montade
horizontalmente a trevés de la peared del reactor e
un punto situado 152,4 mm por encima del distribuidor
de gas. El firea en seccibn transversal del orificio
de descarga de la tobera es de 0,1115 x 1072 m2. EL
reactor estd provisto de pares termoeléctricos gue =
miden la temperatura interna, y de un maanbmetro que
mide la presidn interna. Unos medios calentedores -
eléctricos ven fijados 2 la pared del reactor.

En este rezctor se cergan 5 kg de polve de
gel de sflice (de 50 micras de difmetro sproximads -
mente y 600 m2 por grauo de éree superficisl). Se ca
lienta gas de amonfaco & una temperaturs de\20090 v
ge pasa el reactor por su euntrada, a razdn de 7,711
kgr. por hora. Los calentadores eléctricos de la pe-
red del reactor se ajustan de maners gue los peres -
termoeléctricos internos midan una teuperatura de
3752C. Le presidn sbsoluta en el reactor es de 15 ki
loa’por centimetro cuadrado.

El ritwo de flujo critico para el ges de -

smonfzcc etcmizedor se computa & partir de la ecus -

cifn I anterior, para T igual a T560R, que equivale
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a 147¢C, y para P igual a i}055 kilos/cmz, y pare 4
igual & 0,1115 — 1072 m2. EL ritmo de flujo critico

computado es de 1,0433 Kg por hora., Se calienta g&s-,
de amonfaco a una temperatura media de 1478C., y se -
pasa a través del paso para gas de la tobera atomizg
dora & razfu de 1,3608 Kgr por hora.

Se pasa urea fundida a una temperaturas de -
1358C., a través del paso pere 1fquido de le tobera -
atomizedore a wun ritmo medio de 9,072 por hora, El
gas gque se retira por la selida del resctor es pasp~
do a través de una tuberia refrigerada con aire, en
la gue se condeuse melamina, y pasa luego & la atmés
fera.,

El funcicnamiento del aparate coutinla de =
esta manera durante un perfodc de 4 horsas. Iuego se
interrumpen las circulaciones de amoniaco y urea, se
enfria el reactor y se extrae del reactor el polve -
de gel de sflice, El gel de sflice asl retirado es
libremente flufdo y exento de grmos. Se abre el reag%*
tor, se inspeecicna y se observa gue se halla libre
de toda acumulacién de material.

Ejemplo 2.

Se carga el reactor descrito en el Ejemplo
1 con 5 kg de polvo de gel de sflice (50 micras; 600
m2 por gremo). Se calicota gas de amonfaco a2 2008¢,
y se pasa a la entrads del reactor a razbn de 4,4452
kilos por hora. Se ajusta la temperaturs interna del
reactor en 3758C. por medio de calentadores eléctri-

cos situados en ls pared del reactor. Se celienta -~

gas de emonfaco y se pasa a través del pasc para ges
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de la tcbera atomizedora a razln de 2,268 kilos por -
hora. Se pasa uree fundida a une temperature de 1352C
a través del paso pera lfquido de la tobera etomizadg
ra a ub ritmo medio de 2,72 kiloa por horsa. Se conti-

nda el funcionamiento de esta manera durante 24 horas.
Peribdicamente, se cargan pequefias adiciones de polvo
de gel de sflice en el resctor pars sustituir el fdhg
dc como muestras y el arrastrado con el gas que sele
del reactor.

La temperatura del emonfsco suministrado a -
le tobera atomizedora veris entre 92 y 1329C, Ia pre;
sidn en el resctor varfe entre 1,05 Ker/em? y 1,195
Kgr/cm? absolutas. El ritmo de flujo critico pera el
emonfaco atocmizador, computedo a pertir de la ecug~
cibén I anterior, pera estas condicicnes, varfa entre
1,043 Kg y 1,17 XKgr. por hora. El ritmo efectivo de
flujo atomizador de 2,26 Kgr por hora que se emples,
por cousiguiente, es siempre superior al ritmo de flujo
eritico.

Al cebo de 24 horas, se interrumpen les cir-
culsciones de amonfeco y urea, se enfrfs el resctor y
se descarga el polve de gel de silice. Es libremente
flufdo y sin grumos., Se sbre el reactor y se inspec -
ciona, observéodose que se halle libre de material acu
muledo, indicando asi que es précticeble un funciona-

mientc continuo durante perfcdos mucho mas prolonge -

dos.
Ejemplo 3,

Este ejemplo mueatra que el uso de un flujo

de ges stomizador supericr al ritmo de flujo eriticeo -
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computedo a partir de la ecuscibn I anterior, es esen

cial para le utilizecidn continua y satisfactoria del
procedimiento de esta invencidn.

De manera similer a la de los Ejemplos 1 y-
2 anteriores, gse efectiasn seis pruebas en laes que ge
verieron el érea en seccibn transverssl del orificio
de descarga de le tobera etomizadora, la presibn del
reactor y el ritmo de flujo del smonfaco atomizador.
Eu las seis pruebas (a, b, ¢, d, e y £ siguientes),la
carga de polvo de gel de sflice (50 micras; 600 m2 -
por gramo) ea el reactor es de 5,0 kg, la temperatirs
interna del reactor es de 3752C, el ritmo de flujo de
emonfaco por la entrada del reactor varia de 3,62 Kgr
a 8,165 Kgr. por hora y el ritmo de flujo de uree es
de 2,72 Kgr. por hora. Ia temperatura del amonfaco -
atomizador es de 140 a 1502C. La temperatura del sumi
nistro de urea fundida es de 1352C. aproximadamente.
La temperatura del smonfaco suministrado a la entrads
gel reactor es de 2002C eproximadamente. Cada prueba
ge continla durante 4 horas, se interrumpe luego y se
examinan el polvo de gel de sflice y el interior del
reactor.

la siguiente Tabla I muestra el &rea en segc
cibn transversal del orificic de descarga de la tobe=-
ra,la presidan del reactor, el ritmo critico de flujo
atomizedor computedo a partir de la ecuacibn I, el rit
mo efectivo de flujo atomizador de amonfaco empleado
v el resultado del examen de cada prueba. Ea la Ta -
bla I, la palabra "obstruccibn" se refiere a una acu-

mulacién de sélidos de particuias de gel de sflice -



unidas entre s{ por material orginico, adhiridndose -
dicha acumulacidn s6lida al extremo de la tobera ato-
mizadora y extendiéndose hasta el interior del reac -
tor. Resultd evidente que un continuado desarrollo de

5. esta ascumulacidén evitarf{a pronto us fuacionamiento -
continuado del proceso.

Como puede verse inspeccionando la Tabla 1,
la obetruccidn se formé solamente en las pruebas en
que el ritmo de flujo de amoniaco atomizador era infe

10. rior al ritmo de flujo critico computado por la ecus-
cidn I, en tanto que no se formd ninguna obstruccidn .
en las pruebas en que el ritmo de flujo del gas atomi
zedor era superior a dicho ritmo critico computado -
por la scuacidn citada.

TABLA 1

Prueba Ares secciln Presifn reag Ritmo critico Ritmo efecti- Resultedo.
02 traansversal tor kilos - flujo amonias- vo flujo smo-
 orificio deg por centime- co etomizador nfaco atomiza

cerge tobera tros cuadra- computado por dor (kiles/

pies cuadrad. dos. ecuacibn I hora)
(Xilos/hora)
(a) 1.205 x 107 15 2.3 1.5 Obstruceidn
(p) 1.205 x 10™2 i5 2.3 2.7 Sin obstruccidn
(¢) 1.205 x 1072 30 4.6 4.5  Obetruccidn
(4) 1.205 x 1072 30 4.6 5.0 _ Sin obstruccide
(e) 1.963 x 10~ 15 3.8 3.5 Cbatruceibn

(£) 1.963 x 10™° 15 3.8 4.0  Sin obstruccidt
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Los siguientes ejemplos muestran otros modos
de operacidn deutro del Ambito de la presente iuven —
cibua:

Se carga gel de s{lice (50 micras; 600 m2/g)
en ut reactor de capa fluidificada de 457,5 mm. de -
difmetro. Este reactor tiene 6,096 metros de longitud
y estd equipedo con una placa de distribucibn de gas
en la entrada y cou cuatro grupos de filtros de ceri-
mica en la salida. Cada grupo de filtros counsta de -~
una serie de tubos cerdmicos, siendo cada uno de és -
tos de 0,904 m. aproximadamente de longitud y 76,2 mm
de difmetro. El reactor estd equipado también convuna
tobera atomizadora de dos flufdos para la iayecciln -
de una pulverizacibu de ures fuandida en la capa como
se deacribe en el Ejemplo 1 y se muestra en la figura
I, arriba, siendo emonfaco el flufdo atomizador. EL
reactor estd equipado tembién cou tubos internos de
cambio térmico (Ejemplo 4 siguiente) a través de los
cuales puede suministrarse suficiente calor para pro-
porcionar la endotermia de la reaccibn., Como veriaunte,
el calor de la resccibn puede proporcionarse precalen
tendo el gas de amonfaco atomizador (Ejemplo 5 siguien
te) 2 una temperaturs préxima a 6508,

Ejemplo 4. ‘

Usando una carga de gel de aflice de 274,4
Ker, el reactor que se acaba de describir se mantieune
a 3859C. empleando cambiadores internos de calor (ace
ro inoxidable 304) y se fluidifica coa une corrieate
de amonfaco a 390 + 209C, Durante un perfodo de 112
horas, se introducen en el reactor 5189 libras de -

wea y 2.473,89 Kgr de amoniaco total, Durante el mig
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mo perfodo la produccibn medida de melamine del reac—

tor es de 804,21 Kgr, correspondientes a una conver -
sibn de ures en melemina del 9T.
Ejeuplo 5,

Usando una carge de gel de sf{lice de 117,9

Ker, se mantiene de nuevo a 38520 el reactor que se

acaba de desmcribir. Sin embargo; en este caso el amc-
nfaco fluidificador se precalienta a una teuperatura

del orden de 610 & 6252C., Durante un perfodo de 63,4

horas, se introducen 1.224,7 kilos de urea y 1.918,25
Kgr. de amonfaco total en el reactor y se obtisuen ~
399,16 Kgr. de melamina (93 % de conversibu). En ue
experimento similar, se mantiene el amonfaco fluidifi
cador & 6302C. Durante un periodo de 26,5 horas, se -
intreducen 524,75 Kgr. de urea y 766,9 Kgr. de amonia
co en el reactor y ass producen 179,62 Kgr. de melami-
na (98 % de conversibn).

Estoa y otros ejemplos similares demuestran
que se obtienen resultados esencialmente equivaleantes
cuando le endotermia de la reaccibn es suministrada -
mediante transferencie térmica a través de cambiado -
res ianterunos de calor, como cuando se suministra por

precalentamiento del amonfaco fluidificador & una ‘tem

peratura del ordean de 550 a T7508C.

Los anteriores ejemplos son simplemente =~
ejemplificetivos y no pretenden limitar indebidemente
el &mbito de la presente invenciéu. Las condiciones -
agqul indicadas pueden modificarse sustancialmente y

conacguirae todavia las deseadas producciones de mela

mina. Por ejemplo, las particulaa de la capa, sunque
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tienen un &rea superficial del orden auteriormeante in

dicado (concretamente 50 a 650 metros cuadrados por -
gramo), pusden tener difmetros del orden de 5 a 2000

micras gproximedamente, con un promedio de 30 a 1000
micrea, Por la misma razbun, la relacidn entre amonia;
co y urea totales en el proceso aqui considerado pue-
de oscilar enire 0,09 Kgr. a 0,45 Kgr. y 4,5 Ker. =n
0,45 Kgr preferiblemente de 0,45 Kgr. a 0,45 Xgr. ¥
1,36 Kgr a 0,45 Kgr. La relacibn entre gas atomizadoer,
por ejemplo amoufamco, y ures, puede oscilar desde .
0,045 XKgr & 0,45 Kgr, haste el gas etcmizador que re-
presenta un 90% del amonfaco totel suministrado al -
alstema, la altura de la capa fluida puede variar muy
conaidershlemente y se cousiguen excelentes resulta -
dos en alturas de capas que oscilan eantre 0,305 m y
més de 6,096 m.

El siguiente ejemplo ilustra las ventajas
de precalentar amonfaco en coutactc con una aleacidn
de niquel-cromo o nfguel-cromo-molibdeno.

Ejemplo 6. .

En un horno de tubos eléctricos de 2,134 m
de longitud, verticalmente dispuesto, y dotado de ua
difmetro de 152,4 mm, van dispuestos cuatro tubos se-
parados de 6,35 mm de difmetro, situdndose un extremo
de cada tubo en un colector colocado a unos 0,914 m.
del foundo del horuc y pasando el otro extremo de ca-
da tubo hacisa arriba y al exterior por la parte supe-
rior del horno, El colector es un disco redondo de -
146,05 mm., de didmetro y 44,45 mm. de grosor, cous =
trufdo de Hastelloy C. Un tubo de Hastelloy C de medis
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pulgada que penetra en el horno ascendentemente a tra-
vés de su fondo, se introduce en el ceuntro del colec -
tor y comunica con el extremo terminal inferior de ca-

da uno de los cuatro tubos separados de 6,35 mm. del
siguiente modo: dos orificios se hallan practicados a
través de la dimensibn longitudinal del disco, encon ~
tréndose tales taladros en 1fneas que se cortan en el
centro del disco y estando obstruidos los cuatro extre
mos ebiertos resultantes; luego se practica un tala -
dro ascendentemente a través del fondo del disco hasta
el punto en que comunica coan los taladros de dimensida
larga, practicéndose cuatro orificlos separados deacen
dentenente a través del disco colector, aunque deacen—
tradoas, hasta el punto en que cada taladro comunica -
con un taladro separado extendido radialmente desde el
centro del disco hasta su correspondiente obstruccidn.
Se aplica un tubo de 6,35 mm, de difmetro en cada unae
de les cuatre aberturas de la parte superior del disco
¥y el tubo de Hastelloy C de media pulgada de difmetro
que penetra en él fondo del horno se aplica en la aber
tura del fondo del disco, poniendo asf al tubo de me -
dia pulgada: . en comunicacidn con comunicadbu con cada
uno de los tubos de 6,35 mm. - a través de la red de -
conductos del propio coiector.

Superpueste al horuo, hay una zona de templa-
do consistente en un tanque de 152,4 mm, de didmetro -
interno, en el que se hace circuler sgua fria, pasando
la porcidn superior de cada uno de los cuatro tubos de
6,35 mn, e través de este zona, sumergiéndose aal en

el ague,
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Cada tubo de 6,35 mm, esté‘cod!%ru do de un

material diferente: uno ea de Joconel, otro de Haste-
lloy C, otro ds acero inoxidable forrado de cobre -
(aproximadamente 0,762 mm, de grosor en el revesti -
miento) y otro de Vycor. Se introduce gas de amoufaco
precelentado a 4852C. en el fondo del horuno e trafés
de ls tuberfa de media pulgada ¥y al lnterior del éo(-
lector, desde donde pasa a cada uno de loas tubos de
6,35 mm. y se calienta a T002C, siendo el riimo de -
flujo & través de cada uno de 1los tubos de 6,35 mm. -
de 0,056 Kgr. mol. por hora, sproximadamente. El gas
de amonfaco contiene aproximedamente un 10% de H y
el horno se poue en funcionamieunto durante algo mia
de 4000 horas a unas 2,46 Kgr/cm2. de presifn. Tras
el paso desde la parte superior del horno a 700¢C, y
a la zona de templado, donde se enfrfa a unos 300C, -
el amonfmco que emana de cada tubo es peribdicemente
anelizado pare determiner el porcentaje de cracking,-
con los sigulenters resultados:

Tabla 1.

‘Grado de cracking (libras/hora/pié cuadrado)

Naterial Después de 600 horas Eu_la hora 4000
Inconel 0.90 1.40
Haatelloy C 0.34 0.62

Cobre 0.008 0.024
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Tabla EEEB 3

Materiel % ague afiadida % 002 afiadido Grado de crac-
después 4000 - despuds 4000 king (kilos/ho
horas. horas. ra/m2)
Inconel 0.08 0.008 1.25
Hastelloy C 0.08 0.008 0.28
Teble3

Naterial % ague sélo afia % 002 sblo afig  Grado crackiang
entre hores 1800 dido entre ho  (Xgr/hers/m2)

1800 y 2000. .  ras 180C ¥y Cambie
2000, De:  _A
Inconel 0.2 1.0 0.92
Hastelloy C 0.2 0.43 0.21
Inconel 0.005 1.0 C.96
Hastelloy @ 0.005 0.43 0.28

Se afiaden agua y c02 antes de sobrecalentar
entre 550 y 7502C, preferiblemente antes de alcanzar
2008C. Para faciliter el snélisis y tembién pers in-
hibir el cracking, se encuentra presente en el amo -
nfaco del 2 al 10 ¢ de diluente de hidrégeno. El gas
de amonfaco que emana del tubo de Vycor es un blanco
enpleado exclusivamente para referencia, permitiendo
as{ una determinacién del grado de cracking a través
del preceleuntador y el cracking en cada tubo.

Como ea evidente por los resultados de 1la
Tabla I enterior, el grado de cracking en el tubo de
cobre asciende por un factor de 3. Tras la inspeccidn
del tubo, su superficie interna se hebia picado consi

derablemente y sparecia rugosa, por asf{ decirlo. ILos
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tubos de Inconel y Hastelloy C resistieron muy blen

y el incremento en el grado de crackiog fué mucho -
menor.

Preferiblemente, de acuerdc cou la pre-
gente inveucibn, la asleacidn a base de ufquel en -
contacto con el amonfaco deberia ser por lo meuos -
e 200 micres de grosor.

Bvidentemente, los anteriores ejemplos
son meramente ilustrativos de las aleaciones de ni-
quel-cromo y afquel-cromo-molibdenc aqui counaidera-
das. Son edecuadas unas aleaciones gue tengan por -
lo menos un 55% aproximedeamente de niquel y por 1lo
menos un 14% aproximadamente de cromo. Bl molibdeno,
cuando se halle preseate, lo estd generdlmeute en -
una coucentracibn inferior al 18% aproximadamente.

N O T A

Deacrita suficieantemente la naturaleza -
del invento, as{ como la msuerg de realizerlo en la
préctica, debe hacerse couster que las disposicio =
nes anteriormente indicadas son susceptibles de mo-
dificaciones de detalle, en cuanto no alteren au
principio fundamentel. Tambiéu se hace conster gque
el invento correspoude a unaz solicitud de patente -
presentada en EE.UU, de A, con fechas 19 de agosto
y 1 de septiembre de 1.964 bajo los ndmeros 390,527
¥ 393.768 acogibndose, por lo tanto, a los benefi-
cios que conceden los Couvenios Internacionales en
vigor y siendo lo que constituye la esencia del re-

ferido inveunto y por lo que se solicita Patente de
Invencifn por 20 afies, en Espafia "Método de produc-
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cifu de melamina', carscterizéndose por 1o siguiente:

le.- "Nétodo de produccibén de melemina" ce-
racterizado porque compreunde, el establecimientc de -
una capa de aflidos sbsorbeates sltamente porosos, -
térmicamente estebles, inorghnicos e inertes, de ele-
vadas éress superficiales, y la introduccibn en la -
misme de uree fundida, errastreda eu un gaes atomiza -
dor gue se desplaza por lo menos a la velocidaed sbdni-
ca aproximedamente mientras pasa simulténeamente La -
cia arriba a travla del gas barredor del smonfaco de
la caepa, mantenidndose ésta (ltima a una temperatura
del orden de 350 e 4502C, convirtiéndose la urea fuu-
dida, & su contacto con los s6lidos de la capa, en
melamine gaseosa que es retireda de la capa sustan -

ciaslmente como se forma.

28 .- ¥étodo segin la reivindicacidn 12, ca-
recterizado porque la urea fundida es proyecteda en
la cepa de sblidos por medio de uuna tobera atomizado-
ra.

32.- Kétodo seglin la reivindicacibén 12, ca
racterizado porque la uree fundida ea inyectada eu la
capa de s6lidos por medio de une tobera atomizadora,-
cuye tobera compreade un tubo menor concéntricamente
dispuesto dentro de un tubo mayor, estableciendo asi
un espacio anular entre ellos, terminando un extremo
del tubo mayor en un orificio y terminando el corres-
poundiente extremo del tubo menor cerca de este orifi-
cio, estableciéndose as{ una zona de mezclado, pasin-
dose el gas atomizador a través del espacio anular y

la urea fundida a través del tubo interior, conver -
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gisudo aumbos meterialea y mezcldudose en la zona‘d
mezclado inmediatamente antes de ser proyectados a
través del orificio a los gblidos del reactor.

48 .~ Nétodo segln le reivindicaciln 3%,-
caracterizado porque el gas atomizador suministrade
a la toberas atomizadora es por 1lo menos igual a un
ritmo critico de flujo, que correspounde a la veloci.
dad sbnica en la tobera, computado a pedtir de la -

siguiente ecuacibn:

0,3556224 x 10° x KP\\jsz_ , Kg/n.
T

ea la que A es el érea en seccibun transversal del
orificio de descarga de la tobera atomizadors en -
centimetros cuedros, P es la presibn abesoluta en el
recipiente reactor en kilogramoa por centimetro cua
dredo, ¥ es una relacibu eantre calor especifico a
volumen constante, ambos del gas atomizador, sin di
meusiones, M es el peso molecular del gas atomiza -
dor, espresado en gramos, y T es la temperatura ab-
soluta del gas atomizador al penetrar en la tobera

atomizadora, en grados Raukine.

52 ,- Método segiun la reivindicacidn 42,
caracterizado porque el gas atomizador es amoniaco
y su valor ¥ es de 1,3, siendo el wvalor de M de 7,7
Kg por mol.

68.~ Nétodo seglin la reivindicecibn 18,

caracterizado porgue comprende el mantenimiento de
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la temperatura de la capa en el orden de 3. a 4502C

mediante el uso de un tubo de transferencia térmica
fle acero inoxidable calentado, situado eun la capa.

78 .- Nétodo segin la reivindicacidn 12,
caracterizado porgue la capa es mantenida a uns tem-
peratura de 350 a 4002C.

8e.- Nétodo segin la reivindicacién 1%,
caracterizado porgue el gas barredor de amoniaco es
precalentado a una temperatura de unos 3502C. por o
menos.,

98 .- Hétodo segin la reivindicacidn 12,
ceracterizado porgue los productos de reaccidn gaseo

s09 tomedos de la capa son filtrados para separar -
particulas de polvo arrasiradas.

108 .~ Nétodo segin la reivindicacida 12
caracterizadc porque el gas barredor de amcnizco es
precalentado a une temperatura del ordea de 550 a
T50eC,

1le .- Método segin la reivindicecidn -
108, ceracterizedo porgue el amonfsco es precalente-
dc a unae temperatura del orden de 55C a T502C, en -
contacto con una aleacién de niquel-cromo 6-niquel—
cromec-polibdeno.

128,~ Método segin la reivindicacibén -
1l&, ceracterizado porque se encuentre presente del
0,05 el 0,2% en peso de H 0 en el amonfaco pere mi-
vimizer més alin el cracking.

132.- "Kétodo de produccibn de melewi-
ne'; tal y como queda substencialmente deserito en -

la presente Lemoria e ilustrado en los adjuntos -



- 27 -

dibujos.




ANERICAN CYANWAMID COMPANY HOJA UNICA

'

3. £2R2

ESCAIA
VARIABLE

E

755
7

7

CRIR
/1/1;,’/;://,11/1/;11// Yl

/////,//1/155///’////,//% ey
77
i
e

NN

77
Z

7
Z

7
L

v

AV ALY

e
7 7.7,
/1 22

I'//' 0%

V2

 RLERTE




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



