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MEMORLA DESCRTPTIVA
para  solicitar
PATENTE DE INVENCION
en

E S P AN A

por VEINTE afios
a nombre de STAMICARBON N.V. entidad holandesa, estableci-
da en van der Maesensitraat 2, Heerlen, Holanda, por:
"UN DISPOSITIVO PARA PREPARAR UREA A PARTIR DE AMONIACO Y

DIOXIDO DE CARBONO"

El presente invento se refiere a un dispositivo
para preparar urea partiendo de amoniaco y dibxido de car
bono.

Es conocido comunmente que cuando se mantienen

5 el amoniaco y el diéxido de carbono bajo condiciones apro
piadas de temperaturs y presidn, se forma urea, pasando
por el carbamato de amonio primeramente formado de acuer-
do con las ecuacibnes de reaccibn:

2NH3 + 002 — NHZCOONH4 + 27 keal/kmol (1)

10 NH,COONH, 4—¥ CO(NH,), + H 0-3,7 keal/kmol (2)
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Ia primera reaccibn transcune hasta completarse y es alta-
nente exotérmica, la segunda reaccién es una reaccibn de
equilibrio en la que aproximadamente la mayor parte del
carbamato de amonio se transforma en urea. Esta&eaccién
es débilmente endotérmica.

Para mantener la temperatura usual de reaccidn,

a saber de 160 a 1802C, es necesario eliminar de una mane-
ra u otra el calor de reaccibn en exceso; una maners usual
consiste en descargar el calor de reaccidn por medio de

un agente refrigerante.

Uno de los problemas de descargar calor por en-
friamiento desde el reactor a alta presién en el que se
efecttia la formacibn del carbamato de amonio consistia
en proporcivnar una superficie de enfriamiento suficiente-
mente grande sin que la circulacién en el reactor experi-
mente demasiada resistencia.

Un refrigerador del carbamato de amonlo de cons-—
truceidn conocida que satisface esta exigencia consiste en
un haz de elementos de refrigeracibén en forma de buberia,
cada uno de los cuales estd compuesto de dos tuberfas con-
céntricas, de las cuales la exterior estéd cerrada de for-
ma que, durante el trabajo, el liquido de enfriamiento cir-
cula hacia abajo a través de la tuberis interior y subsi-
gulentemente a través del espacio entre la tuberfa interior
¥y la tuberla exterior transfiriendo el medio de reaccién el
calor liberado al agente de refrigeracién pasando por la
pared de la tuberlia exterior (véase Fiat Final Report
Ne 889, pég. 3 ¥ pég. 16, fig 11).

El 1lfquido de refrigeracién utilizado es agua;
el refrigerador es realmente un generador de vapor de agua
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en el que el calor absorbido es utilizado para la generacifén
de vapor de agua de baja presibn de aeproximadamente 3,5atmbs-
feras manométricas a partir del agua alimentada al refrigera-
dor.

Este procedimiento tiene la desventaja de que, de-
bido a la presibén relativamente baja, el vapor de agua pro-
ducido tiene solo una utilizacién limitada para los fines
de transferencia de calor en las operaclones gue pertenecen
a la elaboracibén de urea, tales como el caldeo de soluciones
de wrea para descomponer cualguier cantided de carbamato de
amonio contenido todavia en estas soluciones, o lg concen-
tracibn de soluciones de urea en una masa fundida de urea
pobre en agua o casl exenta de agua.

Por la misma razbn, este vapor de agua de baja
presifn tiene igualmente solo una limitada utilizacién para
otros fines fuera de la instalacibén de urea.

Ademéds, la desventaja general unida a la utiliza-
cibn como agente de transferencia de calor del vapor de
agua producido en la refrigeracifn del carbamato consiste
en que en esencia se ha de transferir la misma cantidad de
calor dos veces, & saber primeramente en la generacibén de
vapor de agua en el refrigerador de carbamato y posterior-
mente en la condensacién de este vapor de agua cuando este
vapor de agua se ubiliza pars fines de caldeo, de forma que
la superficie total requerida de transferencia de calor es
bastante grande y por lo tanto cara.

Se ha encontrado ahora que se puesde realizar la
preparacién de urea con una economia de calor mejorada y con
un aparato més simple, si se utiliza el calor liberado en
la formaecidn de carbamato de amonio directamente para calen=-

tar las soluciones de urea utilizando estas soluclones de

urea como liquido de refrigeracién en un refrigerador de
-3-
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carbamato de amonio del tipo conocido arriba descrito -que
consiste en un haz de elementos de refrigeracibdn en forme
de tuberia cada uno de los cuales esti compuesto de dos tu~
berias concéntricas, de las cuales la exterior eztd cerra-
da de forma que, durante el frabajo, el liquido de &efri—
geracibn circula a través de la tuberfa interior y abando-
na el refrigerador a través del espacio entre las tuberias
interior y exterior.

Como tal, la utilizacién directa, en un intercam-
biador de calor, del calor liberado en la formacién de car~
bamato de amonio para calentar soluciones de urea contienen
carbamato de amonio y estén bajo una presibn més baja, con
el objeto de descomponer el carbamato de amonio disuslto
en ellas, ya ha sido propuesta anteriormente (véase por
ejemplo los proqe@imientos descritos en las memorias de
las patentes francesas 958,503 y 1.328.681); en estos pro-
cedimientos conocidos, el intercambiador de calor es de
construccién en espiral o en hélice, cuya construccidn tie-
ne la desventaja de que el lIquido hecho pasar a su través
ha de vencer una albtm resistencia, de forma que existe una
gran caida de presidén entre el extremo de alimentaciébn y
el extremo de descarga del intercambiador de calor. Una
consecuencia de ésto es que, en un tal intercambiador de
calor, la solucifén de urea alimentada primeramente perma-—
nece, durante una determinada etapa, bajo una presién que
es demasiado alta para hacer que el carbamato de amonio se
descomponga en amoniaco y diéxido de carbono gaseosos. Ya
que aquf no se forma gas, la velocidad de circulacibn re-
sultaré comparativamente bhaja, como resultado de lo cual
el coeficiente de transferencia de calor seréd bajo, de ma-

nera que se requiere una gran superficie de intercambio de
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calor para la transferencia del calor, que a su vez requiere
un mayor volumen en el intercambiador de calor, y, consecuen-—
temente, un tiempo de permanencia mhs largo de la soluciédn

de urea a una temperatura mis alta, lo que a su vez da como
resultado un aumento en la formacién indeseable de biuret.
Otra desventaja ligada con la gran caida de presibén en un in-
tercambiador de calor en espiral o en hélice consiste en que
no es posible, =in la instalacibn de una bomba adicional,
rectificar la mezcla gaseosa de amonfaco y didxido de car-
hono obtenida de la solucibn de urea y que contiene vapor

de agua en una columna en relacidn de contracorriente con
una solucibn de urea de nueva aportacién no precalentads que
contiene carbamato- con el fin de reducir el contenido en
agua de dicha mezcla gaseosas. Consecuentemente, cuando se
utiliza dicho intercambiador de calor en espiral o en hélice,
hsy que conformarse con una simple separacién de gas y liqui-
do sin rectificacibn. )

Cuando se utiliza, de acuerdo con el invento, un
refrigerador de carbamato de amonio consistente en haces de
elementos de refrigeracibn, cada uno de los cuales esté
compuesto de dos tuberias concéntricas, como intercambiador
de calor entre la masa fundida de sintesis de carbamato
de amonio caliente a enfriar y la solucién de urea a calen-
tar ~contenga o no carbamato de amonio,~ estas desventajas
resultan superadas.

Durante el trabajo, este tipo de refrigerador
tiene una diferencia de presién particularmente pequeila
a causa de que se forman inmediatamente burbujas de vapor
en las partes del fondo de las tuberfas, comunicando una
alta velocidad lineal a la solucibn de urea y dando una

favorable transferencia de calor. Ademés, se aprovecha

la ventaja de las temperaturas comparativamente bhajss a
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las que hierven dichas soluciones de urea, de manera que con-
secuentemente hay una diferencia de temperatura muy grande
entre el material a refrigerar y el medio de refrigeraciébn,
1o cual activa la transferencia de calor, de manera que re-
sulta suficiente una superficie menor de transferencia de
calor.

Este método de transferir el calor liberado en la
formacibn del carbamato a las soluciones de urea es parti-
cularmente apropiado para ser utilizado con soluciones de
uree pobres en carbamato de amonio, tales como las que se
ocbtienen en una sintesis de urea de por si conocida en la gque
una gren parte del carbamsto de amonio que no ha sido conver-
tido en uréa es expulsada de la masa fundida de sintesis de
urea en un proceso de extraccién con dibéxido de carbono a
una presibn més alta, y en que la mezcla gaseosa que contie-
ne amoniaco y dibxido de carbono y descargada de este pro-
ceso, es devuelta a g siniesis de carbamato de amonio.

La solucibn de ures resultante, pobre en carbama-
tod amonio, por ejemplo con 9% de carbamato de amonio, pue-
de ser liberada entonces del resto de carbamato de amonio
todavia en solucibén expandiendo la presién hasta la atmos-
f8rica o0 hasta una presidn ligeramente més alta, por ejemplo
de 3 atwmbésferas, en un escalén de presibén y calentando la
golucién de acuerdo con el invento en el refrigerador de
carbamato de amonio.

Lo solucibn de urea asl obtenida puede ser concen-—
trada subsigulentemente a una presibn por debajo de la atmos-
férice calenténdola de acuerdo con el invento en el refrige-
rador de carbamato de amonio.

Tl invento serd ilustrado con referencis a las
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figuras anejas en las que la figura 1 muestra esqueméitica-
mente un método de preparar urea en el que el intercambio
de calor se efectta en el refrigerador o refrigerante de car-
bamato de amonio y en el que una parte muy grande del carba-—
mato de amonio estd todavia contenido en la solucibn es ex-—
pulsada, de una forma conocida, desde la masa fundida de
sintesis de urea en un proceso de extraccibn con didxido

de carbono a uns alta presibn.

La figura 2 se refiere a una forma preferible de
montar los elementos de refrigeracibén en el autoclave, vis-
to longitudinalmente.

En el procedimiento de acuerdo con la figura 1,
se utiliza un autoclave 1, cuya parte superior egté pro-
vista con un reactor A de carbamato,

El amonfaco lfquido es alimentado en el reactor
de carbamato de amonio a través del conducto 2 y el dié-
xido de carbono a través del conducto 3, de la columna de
extraccién C, del conducto 4 y del conducto 5. La mezcla
de amoniaco y diéxido de carbono es distribuida unifoime-
mente en la parte del fondo del reactor de carbamato por
medio de un elemento distribuidor 6 provisto con aberturas,
el’carbamato de amonio resultante, parte del cual ya se'
transforma en urea, circula hacla arriba a lo largo de los
elementos de refrigeracién 7%, 7° y 7° para circular a tra-
vés de las aberturas de salida 8 penetrando dentro del auto-
clave de urea en el que, en la parte de fondo B, se efec-
tha la nueva conversién de carbamato de amonio,

La solucibn de sintesis resultante, que todavia
contiene mucho carbamato de amonio, es hecha pasar g través

del conducto 9 a la parte superior de la columna de extrac-
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cifn C en la que la solucibn circula uniformemente hacia
abajo a lo largo de las paredes interiores de las tuberias
10 en forma de una pelicula, mientras es extralda con dib-
xido de carbono suministrado & través del conducto 3. lLas

tuberfas 10 son caldeadas con vapor de agua suministrade

_ & través del conducto 1l; el vapor condensado es descar-

gado a través del conducto 1l2. Los extremos inferiores de
las tuberlas estén rodeados por agus condensada, de manera
que no estén caldeados.

Bl caldeo en la columna de extracceién C hace
que una gran parte del carbamato de amonio disuelto se des-
componga en amoniaco y didxido de carbono, cuyos gases son
arrastradoé por el dibxido de carbono alimentado y son
devueltos al reactor A de carbamato de amonio a través de
los conductos 4 y 5.

La solucibén de urea, liberada de una gran parte
&l carbamato de amonio originalmente contenido en ella,
es hecha pasar a través del conducto 13 a la parte superior
de la columna de rectificacidén D, después de lo cual el res-
to del carbamato en solucibn es separado a una presién de
unas pocas atmésferas por caldeo de la solucidn de urea.
La vélvule de estrangulacibn 14 acoplads en el conducto
13 sirve para disminuir la presidén de sintesis hasta la
presién que reina en la columna D. Ia columna D estd mon-
tade sobre un separador .Ble gas y lfquido. La solueién
de urea recogida en la parte de fondo de la columna D cir-
cuwla a través del conducto 15 y de la tuberia interior 152
¥ es hecha pasar como liquido de refrigeracién al fondo de
los elementos de refrigeracién 7%, desde los cuales, despuds

de la absorcién de calor y de la descomposicién de cualquier
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cantidad de carbamato de amonio todavia presente en amoniaco
y dibxido de carbono, la solucibn circula hacla arriba a
través del elemento de refrigeracién 7° y es descargada a
través del conducto 16 en el separador L, donde la solucibn
¥y los gases formados en la descomposicibén son separados.
Estos gases calientes circulan hacia arriba a través de

la columna D en contacto con la solucién suministrada a

la columna, siendo precalentada la solucién por condensacién
de parte del vapor de agua contenido en estos gases.

La solucidn exenta de carbamato de amonio fluye
dentro del fondo del separsdor E es hecha pasar, a través
del conducto 17, de la vAlvula de estrangulacién 18 y del
conducto 19 g las tuberfas interiores 192 de loq elementos
de refrigeracibn 72. Ia solucibén de urea es concentrada a
una presién por debajo de la atmosférica por el caldeo lle-
vado a cabo en estos elementos; la mezcla resulfante de
lfquido y vapor de agua es hecha pasar al separador F a tra-
vés del conducto 20,

El vapor de agua resultante se escapa a través
del conducto 21 que estd conectado con un condensador de
vacio, mientras que la masa fundida de urea concentrada
pobre en agua es hecha pasar, a través del conducto 22,

a una torre de granulacibn (no mostrada).

Bl resto del calor a separar el reactor A de
carbamato es absorbido por el agua de refrigeracidn gque
circula a travée del conducto 24 y de las tuberias inte-
riores 24a conectadas con este conducto dentro de los ele-
mentos de refrigeracitn 7b; el vapor de agua resultante
es descargado a través del conducto 25.

La mezcla gaseosa de amonigco y dibxido de car-

bono que contiene poco vapor de agua, ¥y que ha de ser des-
-9~
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cargada de la parte superior de la columna D, es hecha pa-
sar a través del conducto 27 a un condensador equipado con
un espiral de refrigeracidn, donde es condensada, si asl

se requiere, con adicibén de algo de agua suministrada a tra-
vés del conducto 28. La solucibn resultante de carbamato

de amonio es aspiradas a través del conducto 29 por la bomba
J ¥y su presibn es elevada hasta la presibém de sintesis, sien-
do hecha pasar entonces la solucidn a la parte superior de
la columna de lavado H. En la columna H, los gases inertes
resultantes del amoniaco y del dibxido de carbono utiliza-
dos para la sintesis y que han de ser descargados de la
parte superior del reactor de carbamato, son lavados para
recuperar éualquier cantidad de amoniaco arrastradc. El
lfquido de lavado es hecho pasar desde la columna H a travéwg
del conducto 30 al fondo del reactor de carbamato; los ga-
ses inertes son evacuados a través de un conducto de comu~
nicacibn con la atmbésfers 26 provisto con umna vilvula.

Por razones de simplicidad, solemente se han dibu~
jado en la figura tres elementos de refrigeracién 72, 7b y
70. Resultard evidente que el refrigerador consiste real-
mente en un gran ntmero de cientos de elementos, de manera
gue cada elemento mostrado representa en realidad un haz
de elementos de refrigeracidn.

El aparato para la preparacién de urea, mostrado
esquemndticamente en la figura 1, tiene la ventaja de una
construccibn compacta, de manera que el coste de la inver-
sifn permanece bajo.

La baja resistencia que ha de vencer la mezcla
de reaccifn en el refrigerador de carbamato de amonio y en

la columne de separacidn, como resultado de la realizacibn
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utilizada, hace posible que, sin necesidad de bombas supie~
mentarias, por medio de los compresores de amoniaco y de
diéxido de carbono (no mostrados), por medio de los cuales
los gases son hechos penetrar en el reactor bajo la presién
de sintesis, y por la bomba J que es hecesaria, la masa fun-
dida resultante de carbamato de amonio afluye dentro del
reactor de urea por si misma y la solucidn de sintesis de
urea, a la presibn de sintesis de por ejemplo 125 aimbsfe-
rag, circula desde el autoclave a la columns de extraccién
y después a la columna D. La caida de presibn de la vilvula
de estrangulacién 14 y tembién los gases formados en los
elementos de refrigeracién como resultado de la descomposSi-
cibn de carbamato en amoniaco y dibxido de carbono efectua-
da en ellos, y la formacibén de vapor de agua, proporcionan
autométicamente, por una accibn de levantamiento o de aspi-
racibén, el transporite de la solucibn de urea a través de
los elementos de refrigeracibén al separador E y el transpor-
te de los gmses desde la columna D al condensador G. En el
refrigerador de carbamato de amonio conocido, compuesto de
un haz de elementos de refrigeracibn -compuesto esencialmen-
te cada elemento por dos tuberias concéntricas- los elementos
de refrigeracién son hechos pasar a través de perforaciones
en la cubierta del autoclave. Ya que estos refrigeradores
estén compuestos por cientos de elementos de refrigeracién,
la cubierta es debllitada considerablemente por las numero-
sas perforaciones de manera que, como compensacibn, la cu-
bierta ha de ser hecha mucho més pesada gque lo que seria
el caso sin perforaciones.

En la realizacién preferible de acuerdo con la

figura 2 se ha superado esta desventaja. La cubierta del
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autoclave tiene solamente unas pocas perforaciones; el haz
de tuberias estéd conectado con la cubierta por medio de wna
placa de tuberfas. En la figura, el extremo superior &e la
columna de sintesis de urea estl equipado con un reborde al

que se puede unir una cubierta 31 por medio de tornillos’

. (no mostrados).

La cubierta tiene perforaciones a través de las
cuales se hacen pasar las tuberlas 24 y 25 de suministro y
desocarga del agente de refrigeraciébn.

Estén formedas dos cémaras 35 y 36 por medio de
dos placas de tuberfas 32 y 33. Las tuberfas interiores 242
de los elementos de refrigeracibn 7a estén ajustadas a la
placa de tuberlas 33; estos elementos de refrigeracién en
forma de tuberéds estin sokhdos a ambas placas de tuberfas 32
¥y 33. Ademés, estos elementos de refrigeracibn estén alarga-
dos por melongaciones 34, de manera gque presiamn contra el
lado inferior de la cubierta. De esta manera, se evita la
gran diferencia entre las presiones a ambos lados de la
placa de tuberias 32 sin ser necesario dar a la placa de
tuberias una construccibébn extraordinarismente pesada. En
efecto, en la columna de sintesis de urea reins una presibn
de por ejemplo 100 a 200 aitmbsferas, mientras que la presibn
en las cémaras 35 y 36 es como mAximo de 10 atmbsferas, Con-
secuentemente, cuando se utiliza el refrigerador, el agente
de refrigeracidn, por ejemplo ague, es suministrado a través
del conducto 24 y es hecho pasar a través de la abertura 37
a la caflara 35, desde la cual es distribuido sobre las tube-
rias interiores 24a a través de aberturas 39 en las prolon-
gaciones 34; el agente de refrigeracibn sube en el espacio

entre la pared del elemento de refrigeracién 7% y la tuberia
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interior 24a mientras se forma vapor de agua, y después,
por medio de origiclos 40, de la cémara 36 y de orificios
38, la mezcla de agua y vapor de agua es descargada a través
del conducto 25.

Si se desease no solamente refrigerar con agua,
gino también utilizar el calor de reaceidn liberado para
la descomposicién de carbamato de amonio en una solucién
de urea o para la evaporacidén de soluciones de urea, las
cémaras 35 y 36 habrén de ser divididas con compartimientos
por medio de tabiques, estando provisto cada compartimiento
con conductos separados de suministro y descarga.
Ejemplo. En una columa de sintesis de urea con un didmetro
interior de 1.100 mm. el refrigerador de carbamato consis-
te en wn haz de 500 elementos de refrigeracién con un didme-
tro exterior de 2,5 cm y una longitud de 6 m. De estas tu-
berfas, por ejemplo, 50 estln conectadas con un comparti-~
miento en el que se introduce und solucién de urea dewde
la columna D (véase la figura 1), 235 estén conectadas con
un compartimiento aldue se suministra agua como agente de
refrigeracibn, y 215 estén conectadas con un compartimiento
al que se alimenta uns solucibn de urea exenta de carbamato
a concentrar.

La presente solicitud que corresponde a la presen-—
tada en Holanda con fecha 16 de Diciembre de 1.964 bajo
el N2 64-14630 se acoge a los beneficios del Articulo 51

del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.
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Los puntos de invencibn propia y nueva que se
presenten para que sean objeto de la presente solicitud
de Patente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son
los siguientes:

l.- Un dispositivo para preparar urea a partir
de amoniaco y dibxido de carbono, gque consiste en un au~
toclave de sintesis que acomoda en su interior un reactor
de carbamato de amonio provisto de un conducto de swiinis-
tfo para ld mezcla de reaccidn y de haces de elementos de
refrigeracibn, consistiendo cada elemento en tuberfas con=
céntricas defefrigeracibn, orificios de rebose en la pared
del reactor de carbamato, una columna de extraccibén que co-
munica con el autoclave de sintesis, y un conducto para el
suministrodel gas de separacibén y un conducto de descarga
para los gases liberados en el proceso de separacibn, conduc-
to que comunica con el rsactor de carbamato, ademAs un con-
ducto provisto con uma véivula de estrangulacién y que co-
necta la columna de separacién y la parte superior de la co-~
lumna de rectificacién, la parte inferior de la cual comuni-
ca con un separador de gas y lfquido, un conducto desde la
parte de fondo de la columna de rectificacién hasta una se~
rie de tuberfas interiores de elementos de refrigeracién en
el reactor de carbamato, un conducto desde estos elementos
de refrigeracifn hasta el separador de gas y lfquido, y un
conducto de descarga acoplado al fondo del separador de gas

vy Mquido.

14



2.~ Un dispositivo de acuerdo con la reivindicacidn
1, caracterizado porque el conducto de descarga acoplado al
fondo del separador de gas y liquido esté provisto con una
vélvula de estrangulacién y comunica con las tuberfas inte-
5 riorcs de una serie de elementos de refrigeracién en el reac-
tor de carbamato y porque estos elementos de refrigeracién
gstén conectados con un conducto de descarge que lleva a
un segundo separedor de gas y liquido.
3e= Un dispositivo de acuerdo con las reivindica-
10 ciones 1 6 2, caracterizado porque los elementos de refrige-
racibn del reactor de carbamato estén acoplados a placas de
tuberfas dentro del reactor de carbamato y porgue, ademés,
los extremos superiores de los elementos de refrigeraclén
estén en contacto con el lado inferior de la cubierta del
15 autoclave, que acomoda en su intgrior el reactor de carba-
mato, vor medio de prolongaciones.,
4,~ Un dispositivo gara preparar urea a partir de
amoniaco y dibxido de carbono.

Tal y como se ha descrito en la memoria que ante-
20 cede, representado en los dibujos que se acompailan y para
los fines que se han especificado.
La presente memoria consta de quince hojas es-
critas a miquina por una sola cara.
Madrid, 2 [ VU 1966

25 P.A.
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