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El presente invento se refiere a un procedimien-
0 para preparar uree partiendo de amoniaco y didxido de
carbono,
By conocido comunmente gue cuando ge mantienen el
5 amoniaco y el didxido de carbono bajo condiciones apropiadas
de temperatura y presibn, se forma urea, pasando por el car-
bonato de amonio primeramente formado, de acuerdo con las
ecuaciones de reaccién:
2 NH3 + 00, ——= NH,COONH, # 27 keal/kmol (1)
10 NH,COONH/<—= CO(NH, ), + H,0 - 3,7 keal/kmol  (2)
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La primera reaccidén transcurre hasta completar-
se y es altamente exotérmica, la segunda reaccidn es una
reaccifn de equilibrio en la que aproximadamente la mayor
parte del carbamato de amonio se transforma en urea. Esta
reaccidn es débilmente endotérmica.

Para mantener la temperatura usual de reaccién, a
saber de 160 a 180%C, es necesario eliminar de una manera u
otra el calor de reaccidn en exceso; una manera usual con-
siste en descargar el calor de reaccibn por medio de un agen-
te refrigerante.

Uno de los problemas de descargar calor por enfria-
miento desde el reactor a alta presidn en el gue se efectia
la formacién del carbamato de amonio consistia en proporcio-
nar una superficie de enfriamiento suficientemente grande sin
que la circulacibn en el reactor experimente demasiada re-
gistencia,

Un refrigerador de carbamato de amonio de congtruc-
cién conocida que satisface esta exigencia consiste en un haz
de elementos de refrigeracién en Fforme de tuberfa, cada uno
de los cuasles estd compuesto de dos tuberfas concéniricas,
de las cnales la exterior estd cerradas de forma que, duran-
te el trabajo, el liguido de enfriamiento circule hacia abajo
a travds de la tuberfa interior y subsigulentemente a tra-
vés del espacio entre la tuberfa interior y la tuberfa exte~
rior trensfiriendo el medio de reaccidn el calor liberado al
agente de refrigeracidn pasando por la pared de la tuberia
exterior (véase Fiat Finnl Report ne 889, pag. 3 ¥y pag. 16,
fig. 11).

El lfquido de refrigeracién utilizado es agnua; el

refrigerador es realmente un generador de vapor de agua en
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el que el calor absorbido es utilizado para la generacidn
de vapor de agua de baja presidn de aproximadamente 3,5 at-
mécferas manométricas & partir del agua alimentada al refri-
gerador.

Iste procedimiento tiene la desventaja de que, de-
bido a la presidén relativamente baja, el vapor de agua produ-
cido tiene solo una utilizacidn limitada para los fines de
transferencia de calor en lag operaciones que pertenecen a
la elaboracidn de urea, tales como el caldeo de soluciones de
urea para descomponer cualquier cantidad de carbamato de amo-
nio contenido todavia en estas solqciones, 0 la concentra-
cibn de soluciones de ures en una masa fundida de urea pobre
en agua o0 casi exenta de agna.

Por la niswa razdn, este vapor de agua de baja pre-
sibn tiene igwalmente solo una limitade utilizacidn vpara otros
fines fuera de la instalacidn de urea.

Ademds, la desventaja general unida a la utiliza-
cidn como agente de transferencia de calor del vapor de agua
producido en la refrigeracidn del carbamato consiste en que
en esencie se ha de transferir la misma cantidad de calor dos
veces, & saber primeramente en la generacidn de vapor de agua
en el refrigerador de carbamato y posteriormente en la con-
densacibn de este vapor de agua cuando este vapor de agzua se
utiliza para fines de caldeo, de forma que la superficie to-
tal requerida de transfarencia de calor es bastante grande y
por lo tanto care.

Se ha encontrado ahora que se puede realizar la pre-
paracién de urea con una economia de calor mejorada y con un
aparato mds simple, si se wtiliza el calor liberado en la for-

macién de carbamato de emonio directemente para calentar las
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soluciones de urea utilizando estas soluciones de urea como
lfquido de refrigeracidn en un refrigerador de carbamato de
amonio del tipo conocido arriba descrito -gque consiste en un
haz de elementos de refrigeracidén en forma de tuberia cada
uno de los cuales estd compuesto de dos tuberfas concéntricas,
de las cuales la exterior estd cerrada de forma que, durante
el trabajo, el lfquide de refrigeracidn circula a travéds de
la tuberfa interior y abandona el refrigerador a través del
espacio entre las tuberias interior y exterior.

Como tal, la utilizacidén directa, en un intercambia-
dor de calor, del calor liberado en la formacidn de carbamato
de amonio para calentar soluciones de urea que contienen carba—
mato de amonio y estén bajo una presidn mds vaja, con el obje-
to de descomponer el carbemato de amonio disuelto en ellas, ya
ha sido propuesta anteriormente (véase por ejemplo los proce-
dimientos directos en las memorias de las patentes francesas
0580503 y 1.328,681); en estos procedimienios conocidos, el
intercambiador de calor es de construccidn en espiral o en
hélice, cuya construccién tiene la desventaja de que el liqui~
do hecho pasar a su través he de vencer una alta registencia,
de forma que existe una gran caida de presidn entre el éxtre—
mo de alimentacidén y el extremo de descarga del intercambia-
dor de calors, Una consecuencia de ésto es que, en un tal in-
tercambiador de calor, la solucidn de urea alimentada primera-
unente permanece,'durante una determinéda etapa, bajo una pre-
sién que es demagiado alta para hacer que el carbamato de amo-
nio se descomponga en amoniaco y didxido de carbono gaseosos.
Ya que aquf no se forma gas, la velocidad de circulacibn re-
sultard comparafivamente baja, como resultado de lo cual el

coeficiente de transferencia de calor serd bajo, de manera
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gus se requlere una gran superficie de intercambio de calor
para la transferencia del calor, gque a su vez requiere un mo-
yor voldmen. en el intercambiador de calor, y, consecuente-
mente, un tiempo de permanencis mds largo de la solucidn de
urea a una temperatura mds alta, lo que 2 su vez da como re-
sultade un aumento en la formacién ideseable de biuret. Otra
desventaja ligade con la gran caida de presifn en un inter-
cambiador de calor en espiral o en hélice consiste en que no
es posible, sin la instalacién de una bombe adicional, recti-~
ficar la mezcla gaseosa de amoniaco y didxido de carbono ob-
tenida de la solucidn de urea y que contiene vapor de agua en
una columne en relacién de contracorriente con una solucién
de urea de mueva aportacién no precalentada gue contiene car-
bamato =con el fin de reducir el contenido en agua de dicha
mezcla gasgeosa-. Consecuentemente, cuando se utiliza dicho in
tercambiador de calor en espiral o en hélice, hay que confor-
marse con una simple separscién de gas y lfquido sin reecti-
ficaecidn,

Cuando se utiliza, de acuerdo con el invento, un re-
frizerador de carbamato de amonio consistene en haces de ele-~
mentos de refrigeracidén, cada uno de los cuales estd compues-
to de dos tuberfas concéntricas, como intercambiador de ca=
lor entre la masa fundida de sintesis de carbamato de amonio
caliente & enfriar y la solucién de urea a calentar -conten-
&2 0 no carbamato de amonio-, estas desventajas resultan su-
peradasg.,

Durante el trabajo, este tipo de refrigerador tiene
una diferencia de presidn particularmente pequeiia a causa de
que se forman inmediatanente burbujas de vapor en las partes

del fondo de las tuberfas, comunicando una alta velocidad
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lineal a la solucidn de urea y dando una favorable transfe-
rencia de calor, Adends, se aprovecha la ventaja de las tem -
peraturas comparativamente bajas & las que hiervean dichas so-
luciones de urea, de manera que consecuentemente hey una di=-
ferencla de temperatura muy grande entre el material a re-
frigerar y el medio de refrigeracibn, lo cual activa la trans-—
ferencia de calor, de menera que resulia suficiente uwna super-
ficie menor de transZerencia de calor.

Sate método de transferir el calor liberado en la
formacién del carbamato a las soluciones de urea es particu-~
larmente apropiado para ser utilizado con soluciones de urea
pobres en carbamato de amonio, tales como las que se obtlenen
en una sintesis de urea de por si conocida en la que una gren
parte del carbamato de amonio que no ha sido convertido en
urea es expulsada de la masa fundide de sintesis de urea en
un proceso de extraccibn con didxido de carbono a une presidn
més alta, y en que la mezcla gaseosa que contiene amoniaco y
didxido de carbono y descargeda de este proceso, es devuelta
e la sintesis de carbamato de amonio.

La solucidn de urea resultante, pobre en carbamato
de amonio, por ejemplo con 9% de carbamato de amonio, puede
ger liberada entonces del resto de carbamato de amonio toda-
via en solucidn expandiendo la presidn hasta la atmosférica
o hasta una presidn ligeramente mds alta, por ejemplo de 3
atmbsferas, en un escalén de presién y calentando la solucién
de acuerdo con el invento en el refrigerador de carbamato de
amonio,

La solucidn de urea as{ obtenida puede ser conceatra-
da subsiguientemente a una presidn por debajo de la atmosfé-

rica calentdndole de acuerdo con el invenio en el refrigera-~
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Bl invento serd ilustrado con referencia a las fi-

dor de carbamaeto de amonio.

mures anejas en las que la figura 1 muestra esquemdticamente
un método de preparar urea en el que el intercambio de calor
se efectia en el réfrigerador 0 refrigerante de carbamato de
amonio y en el gue una parte muy grande del carbameto de amo-—
nio todaviaz contenido en la solucidn es exvulsada, de una for-
ma conocida, desde la masa fundida ‘de sintesis de urea en un
proceso de extraccidén con dibxido de carbono a una alta pre-
sibn,

La figura 2 se refiere & una forma preferible de mon~-
tar los elementos de refrigeracién en el autoclave, visto lon-
gitudinalmente.

En el procedimiento de acuerdo con la figuras 1, se
utiliza un esutoclave 1, cuya parte superior estd provista con
un reactor A de carbamato,

El amoniaco lfguido es alimentado en el reactor de
carbamato de amonio a través del conducto 2 y el didxido de
carbono a través del conducto 3, de la columna de extraccidn
€y del conducto 4 y del conducto 5. La mezclae de amoniaco y
didxido de carbono es distribuidse uniformemente en la parte del
fondo del reactor de carbamato por medio de un elemento dis-
tribuidor 6 provisto con aberturas, el carbamato de amonio re-
sultante, parte del ocual ya se transforma en urea, clrecule ha-
cia arriba a lo largo de los elementos de refrigeracidn 7a, 7b
y 7° para circular a través de las aberturas de salida 8 pe-
netrando dentro del autoclave de urea en el que, en la parte
de fondo B, se efectua la nueva conversidn de carbamato de amo-
nio,

La solucidén de gintesis resultante, que todavia con-
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tiene mucho carbamato de amonio, es hecha pasar a itravés del

conducto 9 a la parte superior de la columna de extraccidn C
en la que la solucidn circula uniformemente hacia abajo a lo
largo de las paredes interiores de las tuberias 10 en foruma
de una pelfcula, mientras es extrafda con dibxido de carbo-
no suministrado a través del conducto 3, Las tuberfas 10 son
caldeadas con veapor de agua suminlstrado a través del conduc=
to 11, el vapor condensado es descargado a través del conduc-
to 12, Los extremos inferiores de las tuberias estdn rodeados
por agua condensada, de manera que no estdn caldeados,

ELl caldeo en la columna de extraccibn C hace que
una gran parte del carbamato de amonio diguelto se descompon-
ga en amoniaco y didxido de carbono, cuyos gases son arrastra-
dos por el didxido de carbono alimentado y son devueltoé al
reactor A de carbamato de amonio a través de los conductos
4y 5

ILa solucibn de urea, liberada de una gran parte del
carbanato de amonio originalmente contenido en ella, es hecha
pasar a trevés del conducto 13 a la parte superior de la co-
lumna de rectificacibn D, después de lo cusl el resto del carba-
mato en solucidn es superado a una presidn de unas pocas at-
mésferas por caldeo de la solucibn de urea. La vdlvula de es-—
trangulacién 14 acoplade en el conducto 13 sirve para dismi-
miir le presidén de sinteeis hasta la presidn que reina en la
columna D. La columna D estd montada sobre un separador I de
gas y liguido. La solucidn de urea recogida en la parte de
fondo de la columna D circula a través del conducto 15 y de
le tuberfa interior 15% y es hecha pasar como lfquido de re-
frigeracién al fondo de los elementos de refrigeracidn 7°, des-

de los cuales, después de la absorcidén de calor y de la desconm-
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posicidn de cualquier cantidad de carbamato de amonio toda-
vla presente en amoniaco y didxido de carbono, la solucidn
cireula hacia arriba a través del elemento de refrigeracién
7° v es descargade a través del conducto 16 en el separador

E, donde la solucidn y los gases formados en la descomposicién
son geparados. Estos gases calientes circulan hacia arriba a
través de la columna D en contacto con la solucidn suministra-
da a la columna, siendo precelentada la solucidn por conden-
sacidn de parte del vapor de agua contenido en estos gases.

La solucidn exenta de carbamato de amonio que Ffluye
dentro del fondo del separador E es hecha pasar, a través del
conducto 17, de la vélvula de estrangulacibn 18 y del conduc-
to 19 a lag tuberfas interiores 192 de los elementos de refri-
geracidn 7*. La solucién de urea es concentrada a una presidn
por debajo de la atmosférica por el caldeo llevado a cabo en
estos elementos; la mezela resultante de liquido y vapor de
ague es hecha pasar al separador F a través del conducto 20.

El vapor de agua resultante se escapa & través del
conducto 21 que estd consctado con un condensador de vacio,
nientras que la masa fundida de urea concetrada pobre en agua
es hecha pasar, & través del conducto 22, & una torre de gra-
nulacidn (no mostrada).

El resto del calor a separar del reactor A de carba-
mato es absorbide por el agua de refrigeracidén que circula a
trevés del conducto 24 y de las tuberfas interiores 242 conec-
tadas con este conducto dentro de los elementos de refrigera—
cibn 7b; el vapor de agua resultante es descargado a través del
conducto 25.

La mezcla paseosa de amoniaco y didxido de carbono

que contiene poco vapor de agua, y que ha de ser descargada de
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la parte superior de la columne D, es hecha pasar a través del
conducto 27 a un condensador equipado con un egpiral de refrie
geracibén , donde es condensada si asf se requiers, con adicidn
de algo de agua suministrada a través del conducto 28. La so-
lucidn resultante de carbamato de amonio es aspirada a través
del conducto 29 por la bomba J y su presibn es elevada hasta

la presibn de sintesis, siendo hecha pasar entonces la solu-
¢idn a la parte superior de la columna de lavado H. En la co-
lumna H, los gases inertes resultantes del amoniaco y del didxi-
do de carbono utilizados para la sintesis y que han de ser des~
cargados de la parte superior del reactor de carbamato, son
lavados para recuperar cualquier cantidad de amoniaco arras-
trado,s El liguido de lavado es hecho pasar desde la columna H
a través del conducto 30 al fondo del reactor de carbamato;

los gases inertes son evacuados a través de un conducto de
comunicacién con la atmésfera 26 provisto con una vélvule,

Por razones de simplicidad, solamente se han dibujado
en la figura tres elementos de refrigeracién 7a, '7b N 7°. Re-
sultard evidente que el refrigerador consiste realmente en un
gren mimero de cientos de elementos, de manera que cada ele—
nento mostrado representa en realidad un haz de elementos de
refrigeracidn.

El aparato para la preparaciln de urea, mostrado es-
quendticamente en la figura 1, tiene la ventaja de una cons—
truccidn compacta, de manera que el coste de la inversidn per~
nanece bajo,

La baja resistencia que ha de vencer la mezcla de
reaccibn en el refrigerador de carbamato de amonio y en la co-
lunna de separacidbn, como resultado de la realizacidn utiliza-

de, hace posible que, sin necesidad de bombas suplementarias,
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por medio de log compresores de amoniaco y de diéxido de car-

bono (no mostrados), por medio de los cuales los gases son
hechos penetrar en el reactor bajo la presidn de sintesis, y
por la bomba J que es necesaria, la masa fundida resultante
de carvbamato de amonio afluye dentro del reactor de urea por
sl misma y la solucibn de sintesis de urea, a la presién de
sintesis de por ejemplo 125 atmésferas, circula desde el auto-
clave 2 la columna de extraccidn y después de la columna D.
La cafda de presién de la védlvula de estrangulacidn 14 y tem-~
bién los gases formados en los elementos de refrigeracién como
resultado de la descomposicidn de carbamato en amoniaco y didxi
do de carbono efectuada en ellos, y la formacidn de vapor de
agua, proporcionan automdticamente, por una accibn de levanta-
miento o de aspiracibn, el transporte de la solucidn de urea
a través de los elementos de refrigeracién al separador E y
el transporte de los gases desde la columna D al condensador
G. En c¢l refrigerador de carbamato de amonio conocido, compues-—
to de un haz de elementos de refrigeracidén -compucsto esencial-
neitte cada elenento por dos tuberfas concéntricas— los ele-
mentos de refrigeracidn son hechos pasar a través de perfora-
ciones en la cubierta del autoclave. Ya que estos refrigera-
Gores estdn compuestos por cientos de elementos de refrigera-
cidn, la cubierta es debilitada considerablemente por las nu~
nerosas perforaciones de manera que, como compensacidn, la
cublerta ha de ser hecha mucho nds pesada que lo que seria el
caso sin perforaciones.

En la realizacidén preferible de acuerdo con la figu-
ra 2 ge hae superado esta desventaja. La cuoblerta del autoclave
tiene solamente unas pocas perforaciones; el haz de tuberilas

estd coneetado con la cubierta por medio de una placa de tu-
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berfas., Bn la figura, el extremo superior de la columna de
sintesis de urea estd equipado con un reborde al que se pue-
de unir una cubierta 31 por medio de tornillos (no mostragdos).

La cubierta tiene perforaciones a través de las
cuales se hacen pasar las tuberfas 24 y 25 de suministro y
descarga del agente de refrigeracidn.

istdn formadas dos cdmaras 35 y 36 por medio de
dos placas de tuberfas 32 y 33. Las tuberfas interiores 24%
de los elementos de refriberacidn 7a estdn ajustadas a la
placa de tuberfas 33; estos elementos de refrigeracidn en
forma de tuberfas estdn soldados a ambas placas de tuberfas
32 y 33. Ademds, estos elementos de refrigeracidén estdn alar-
gados por prolongaciones 34, de manera que presionan contre el
lado inferior de la cubierta. De esta manera, se evita la gran
diferencia entre las presiones de ambos lados de la placa de
tuberias 32 sin ser necesario dar a la placa de tuberias una
construccidn extraordinariamente pesada. En_efecto, en la co=-
lumne de sintesis de urea reina una presibn de por ejemplo 100
a 200 atmbsferas, mientras que la presidn en la cdmara 35 y
36 es como méximo de 10 atmésferas. Consecuentemente, cuando
se utiliza el refrigerador, el agente de refrigeracién, por
ejemplo agua, es suminigtrado a través del conducto 24 y es
hecho pasar a través de la abertura 37 a la cdmara 35, desde
le cual es distribufdo sobre las tuberfas interiores 24% a
través de aberturas 39 en las prolongaciones 34; el agente de
refrigeracidn sube en el espacio entre la pared del elemento
de refrigeracidn 7% y la tuberfa interior 242 mientras se for-
ma vapor de agua, y despuds, por medio de orificios 40, de la
cémgra 36 y de orificios 38, la mezcla de agua y vapor de agua

es descargada a través del conducte 25.
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Si se desease no solamente refrigerar con agua, si-
no también utilizar el calor de reaccidn liberado para la
descomposicidén de carbamato de amonio en una solucidn de urea
o para la evaporacidén de soluciones de urea, las cdmaras 35
y 36 habrfan de ser divididas en compartimentos por medio de
tabiques, estando provisto cada compartimento con conductos
separados de suministro y descarga. Ejemplo. En una columna
de sintesis de urea con un didmetro interior de 1,100 mm el
refrigerador de carbamato consiste en un haz de 500 elementos
de refrigeracién con un didmetro exterior de 2,5 cm y una
longitud de 6m, De estas tuberias, por ejemplo, 50 estén co-
nectadas con un compartimento en el que se introduce una so-
lucidén de urea desde la columna D (véase la figura 1), 235 es-—
tdn conectadas con un compartimento al que se suministra agua
como agente de refrigeracién, y 215 estdn conectadas con un
compartimento al que se alimenta una solucién de urea exents
de carbamato & concentrar.

La presente golicitud que corresponde a la presen=-
tada en Holanda, con fecha 16 de Diclembre de 1964, bajo el
mim, 64.14630, se acoje a los beneficios del artfculo 51 del

vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial,

Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de la presente solicitud de Paten-
te de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los siguientes:

1l.- Un procedimiento para preparar ures a partir de

amoniaco y didxido de carbono que se efectda pasando por la
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por la conversién incompleta de carbamato de amonio en urea

¥ agua con separacidén de una solucién de urea que contiene
carbamato de amonio, en cuyo pirocedimiento el calor liberado
en la formacidn de carbamato es separado por refrigeracién,
caracterizado porque la separacifn del calor se efectia por
medio de haces de elementos de refrigeracién, estando com=-
puesto cada elemento de refrigeracién por dos tuberfas con-
eéntricas de las cuales la tuberfa exterior estd cerrada de
forma que, durante el trabajo, el medio de refrigeracién es
alimentado a través de la tuberia interior y es descargado a
travéa del espacio entre la tuberfa interior y la exterior,
¥y porque el medio de refrigeracién utilizado es una solucién
de urea obtenida por la sintesis,

2.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindica-
¢ién 1, caracterizado porgue la solucidn de urea utilizada
como agente de refrigeracién es liberada primeramente de una
gran parte del carbamato de amonio contenido originalmente
en ella.

3+~ Un procedimiento para preparar ured.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antece-
de, representado en los dibujos que se acompafien y para los
fines que se han especificado.

La presente Memoria consta de 14 hojas escritas a
hdquine por una sola cars.

wearid, £ 1 Jlifl 1564
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