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La presente invencién se refiere a un procedimiento
para la obtencifn de urea cristalizada con un bajo conteni-
do de biuret.

Son conocidos muchos productos quimicos normalmente
obtenidos en estado cristalizado, tales como sulfato amfni-
co, urea, melamina, nitrato aménico, etc.

Es igualmente sabido que corrientemente, para obtener
productos qufmicos cristalizados mediante los procedimien-
tos més convencionales, se hacen pasar solucionss sobresa-
turadas de dichos productos por centrifugadoras para separar
los cristales de las aguas madres.

Para obtener un producto cristalizado de elevada pureza
son utilizados sistemas centrifugos de lavado sobraéamente
conacidos.

Dichos lavados, gque de acuerdo con las circunstancias,
pueden ser llevados a cabo con los propiocs licores madres o
mediante agua de tratamiento, disuelven la parte exterior de
los cristales que es la que contiene la mayor parte de las
impurezas, Este sistema de lavado de cristales es también
empleado para obtener urea cristalizada de bajo contenido de
biuret, siendo el biuret un compuesto formado principalmente
en el proceso de concentracidn de la urea.

La urea de bajo contenido de biuret es requerida para
alguncs usos especiales; en agriculfura, la fertilizacién de

hojas (tabaco, plétanos, algoddn, etc.) requiere el uso de

urea con un bajo contenido de biuret, ya que éste perjudicarfa

a las hojas,
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También es requerida la urea de bajo contenido de biuret
para ciertos usos industriales muy particulares (productos
farmac6uticos, resinas, etc.).

Como se ha dicho ya, la urea pobre en biuret puede ser
obtenida con el mismo procedimiento conocido de cristaliza-
cién y lavada centrffugo, aplicado en la produccién de muchos
otros productes qufmicos puros., Generalmente el lavado se
lleva a cabo con agua de tratamiento y todo el biuret conte-
nido en la solucién primitiva, pasada por la centrifugadora,
permanece précticamente en las aguas madres.

Si las aguas madres son recicladas al 100 % en el sis-
tema de cristalizacién, la urearproducida contendré todo el
biuret presente en la solucifn primitiva de alimentacidn.,

Extrayendo la totalidad de las aguas madres puede obte-
nerse urea prédcticamente libre de biuret, pero ello trae con-
sigo la pérdida de considerables cantidades de urea contenida
en las aguas madres,

Normalmente se realiza sélo una descarga parcial del
agua madre rica en biuret, puesto que un bajo contenido de
biuret en el producto cristalizado producido es tolerado
(0'05 - B'1%).

Por ello, también en la produccién de urea cristalizada
con un contenido en biuret de 0'05 - 0'1%, subsiste el pro-
blema de la reutilizacifin de las aguas madres descargadas ri=~
cas en biuret, las cuales contienen normalmente de 10-20% de
la totalidad de la urea producida,

Es sahbido que los procedimientos convencionales para
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obtener la citada reutilizacién consisten en el reciclado de
las aguas madres descargadas en el reactor de sfntesis, con
lo cual se cbtiene la retrogradacifin del biuret a urea.

Con esta finalidad son recicladas generalmente las
aguas madres, posiblemente despufs de ser sometidas a otros
tratamientos con la finalidad de conseguir una mejor utiliza-
cifn de las mismas, por medic de sistemas de condensacién de
carbamatos,

Dichos procedimientas se.basan en la conocida ecuacién

de equilibrio siguiente:

Resulta evidente de la ecuacién (1) que la presencia de
amonfaco y una elevada presién (la reaccidén de formacifn del
biuret tiene lugar con un aumento de volumen) favorecen la
retrogradacién del biuret a urea,

De acuerdo con los procedimientos conocidos, la descarga
de las aguas madres de alto contenido en biuret es reciclada
en el reactor de sfntesis, en donde hay un excesc de amonfa-
co y una elevada presifin, lo cual permite aobtener una parcial
retrogradacidn del biuret contenide en las aguas madres,
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Por otra parte, tal retrogradacifn no puede farzarse
demasiado por la existencia de una insuficiente presién par-~
cial del amonfaco y la presencia de otros productos gasecsos.

Ademés, lodcs los procedimientos mencionados presentan

5 la importante desventaja de que la introduccifn de agua y
urea en el reactor interfiere considerablemente la reaccién
de formacién de la propis urea, las reacciones bésicas que

tiesnen lugar en el reactor de sfntesis de urea san, en sfi,

conocidas:

ONH
2) 2 NH3 gas 4 C02 gas > CO liq.

NH

ONH NH

3) CU/ liq. o—— liq. + HZD liq.
\\\\\\ \\\\\\

NH2 NH2

10 Resulta evidente de la ecuacién (3) que la introduccién
de agua y urea en el reactor reduce fuertemente el rendimien-
to de la conversién,

Por consiguiente, con los procedimientos conocidos los
tamafios de todos los aparatos de la instalacién de sfintesis

15 deben ser aumentados (reactor, descomponedor de carbamato,

ete.) con un considerable incremento en el coste de la planta,
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Ademés, los medios necesarics (vapor, energfa, agua de
refrigeracién) se incrementan considerablemente de rasuitas
de la reduccién de la conversién para cada pasada a causa de
la introduccifn de las aguas madres en el reactor y por el
incremento resultante del compuesto no reaccionado (carbamato)
a ser reciclado,

Un objetivo de la presente invencién es proporcionar un
sistema que permita obtener urea cristalizada con un bajo con-
tenido de biuret, eliminando las desventajas de los procedi-
ﬁientos conocidos,

La urea cristalizada con un bajo contenido de biuret,
obtenida segdn el procedimiento de la presente invencién, pue~
de ser utilizada ya sea directamente tal como se produce, ya
sea reducida a pastillas o transformada en un granulado de
urea ﬁediante una fusién efectuada segdn cualquier procedi-
miento conocido. El procedimiento segdn la presente invencidn
es aplicable al proceso de sfintesis de urea a partir de
anhfdrido carbfnico y amonfaco que constituye el objeto de la
Patente Briténica Nﬂrl.Dal.SZB y de la soclicitud de Patente
Brité&nica Nf 7144/65.

De acuerdo con la mencionada Patente, el reciclado del
carbamatoc no transformado en urea en el reactor tiene lugar
a elsvada presién (50-300 kg/cmz), en tanto que en el descom-
ponedor de carbamato, gue trabaja a 50-300 kg/cmz, se inyecta
amonfaco gasecso a contracorriente con la sclucién de urea,
obteniéndose de este modo la completa disociacién y separacién

del carbamato existente en la solucién de urea,
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De acuerdo con la presente invencidn, las aguas madres
descargadas del sistema de cristalizacién, son introducidas
en dicho descomponedor de carbamato,

Se ha descubierto, en efecto, que el biuret existente
en la solucifn introducida {aguas madres) ss répidamente re-
trogradado a urea con la ayuda de la presencia del amonfaco
en contracorriente sin afectar negativamente la disociacién
del carbamato., En el descomponedor de carbamato existe de
hecho una atmésfera gaseosa progresivamente mé&s rica en amo-
nfaco y que en su parte més inferior consiste précticamente
en amonfaco puro a una presién de 30-300 kg/cmz.

De ello se deduce que la retrogradacidn del biuret en
tales condicicnes tiene lugar en muy poco tiempo y por consi-
guiente la aplicacidén del procedimiento de la presente inven-
cién no cambia el ciclo completo de la instalacidn de produc-
cién de urea,

Por tanto, con el sistema descrito es posible recuperar
la descarga de las aguas madres procedentes de la seccién de
cristalizacién, sin causar trastorncs en la seccidn de sinte-
sis, que se presentan en los procedimientos conocidos, y lo=-
gréndose ademés la ventaja de operar en presencia de excesos
y presiones de amonfzco mayores que los del reactor de
sfintesis,

Esta invencién permite lograr notables ventajas en cos-
tes de instalacién y medios de explotacién.

Una forma de realizacién tfpica, perc no limitativa, de
una instalacién para la realizacifn del procedimiento objeto

343801
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.<J
de la presente invencifn queda ilustrada esqueméticamente
en la Fig. 1.

Queda bien entendido que son posibles otras formas de
realizacién de la invencién y que con la siguiente descrip-

5 ¢ifdn no se pretende limitar la invencién al caso ilustradé.

La solucién de urea, procedente de las zonas de sinte-
sis y concentracién, sale del separador 1 y es transportada
por medio de la bomba 2 hasta la cuba de cristalizaci6n 3 =2
través del conductoc 4., En la cuba de cristalizacién 3 la so-

10 iucidn de urea es enfriada y concentrada por medio de cual-
quier sistema convencional, es decir, manteniendo la cuba de
cristalizacién bajo vacfo, introduciendo aire, etc. En la
cuba de cristalizacién 3 se obtiene una solucién sobresaturada
de urea que contiene una parte de cristales en suspensidn que

15 a través del conducto 5 alimenta a la centrifugadora 6, En
la centrifugadora_ﬁ se introduce el agua de lavado por medio
del conducto 31 para efsctuar el lavado de los cristales se-
parados por la misma centrifugadora. Los cristales pobres en
biuret (0!'05 - 0'l) son llevados por medio de la cinta trans-

20 portadora 7 a un sistema convencional de secado 8., El produc-
to seco es enviado para su utilizacién por medio de la cinta
transportadora 9.

El agua madre, separada en la centrifugadora 6 a través
del conducto 10, ss recogida en el depdsito 11, desde el cual,

25 a través de la bomba 12 y el conducto 13, es parcialmente
reciclada a la cuba de cristalizacifn y parcialmente (des-

carga del agua madre), por medio de la bnmba 14 y{onducto 1§,
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gs conducida al descomponedor de carbamato 16, En el descom-
ponedor de carbamato 16 las aguas madres son afiadidas a la
splucifn de urea procedente del primer descomponedor de car-
bamato 17 (alimentado por el conducto 35) a través del con-
ductoc 18 y circulan a través del descomponedor 16 a contra-
corriente con amonfaco gaseosoc puro introducido en el descom-
ponedor a través del conducto 19,

Las condiciones de trabajo del descomponedor de carbama-
ta 16 san : temperatura lSD-ZUDOE, presién 50-300 kg/cm2.

Del descomponedor 16, el total de la solucifn de carbamato-
urea libre, comprendiendas vestigios de biuret, ss enviada a
través del conducte 20 al separador 21, que trabaja a la
presi6n de 15-25 kg/cmz. En el separador 21 ss separada la
mayor parte de amanfaco todavia contenida en la solucidn de
urea., La solucién acuosa de urea extrafda del separador 21 y
conteniendo todavfa vestigios de amonfaco es enviada a través
del conducto 22 y del evaporador 23 al separador 1 que traba-
ja a presién de 0'6 - 1 kg/cmz.

Los vapores procedentes de 16, 21, y 1 alimentan el sis-
tema de condensacién de la solucidén de carbamato 24, De dicho
sistema, la solucifn de carbamato pasa a través del conducto
25 al reactor 25; el amonfaco se junta mediante la conduccién
27 con el amonfaco recién alimentads que, a través del con-
ducto 28, la bomba 29 y el precalentador 30, alimenta al
reactor 26,

El amonfaco gaseoso conducido al descomponedor de carba-
mato 16 a través del conducto 1.9, es obtenido preferiblemente

343801
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por expansién de la solucién procedente del reactor 26 en el
separador 32, el cual trabaja a 10 + 150 kg/cmz.

£1 anhfdrido carbénico de alimentacifn es llevado por
medio del conducto 33 y el compresor 34 al reactor 26, el
cual trabaja a 180 + 300 kg/em® y 180 + 240°C,

A continuacién serdescribe un ejemplo, con relacidén a
una forma de realizacién del procedimiento, que no debe ser
interpretado en sentido de limitacién de la invencién al ca-
so descrito.

Ejemplo:

En un sistema, realizado de acuerdo con el esquema ilus-
trado en la Fig. 1, se llevd a cabo el procedimiento objeto
de la invencifin empleando las condiciones operativas raferi-
das en la tabla 1.

Lé tabla 1 contiene las condiciones operativas y las
composiciones en peso de las diferentes substancias salien-
tes, Los ndmeros de referencia son los correspondientes al

dibujo 1.

343801
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Tabla 1

NUMEROS DEL 4 7 9 i0 13 15

DIBUJO 1| %enp.|%enp.|%enp.|%enp.|%enp.|%enp.

Urea 80.00 98.00 95.80 70,00 70,00 70,00
NH3 - - - - - -
E02 - - - - . - -
HZD 19.60 1.95 0.10 27.50 27.50 27.50
Carbamato - - - - - -
Biuret 0.40 G.05 g,10 2,50 2,50 2,50

100,00 | 100,00 | 100,00 | 100,00 | 100,00 | 100,00

Temperatura
Grados C 120 50 90 50 50 70
Presifn 0.8 1 1 1 3 100

kg/cml abs.

NUMEROS DEL 18 20 22 Ji 35
DIBUJO 1 |%enp.|%enp.|%enp.|%enp.{%enp.

Urea 40,10 50,00 70,00 - 40,10
NH3 23,30 30,00 §.00 - 25,50
C02 3.60 - - - -

HZO 16,10 159,75 23,70 | 100,00 16,10
Carbamato 11,75 - - - 18.15
Biuret 0,15 0.25 0.30 - 0.15

100,00 100,00 100,00 100.00 100,00

Temperatura

Grados C 190 190 150 - 180
Presién

kg/cm? abs, 100 100 17 - 120

343801

- 11 -




10

15

20

259

RIEZ ETR 7

N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, asf
como la manera de ponerlo en préctica, se hace constar que
todo cuanto no altere, cambie o modifique su principio funda-
mental, puede quedar sometido a variaciones de detalle., Tam-
bién se hace constar que esta invencién corresponde a la des-
crita en la Solicitud de Patente N2 20733 Reg. A., deposita-
da en Italia en 27 de Julioc de 1966, cuya prioridad.se rei-
vindica de acuerdo con los Convenios Internacionales en vigor,
éiendo lo esencial y por 1o que se solicita Patente de Inven-
cifn, por veinte afios, lo que gueda resumido en las siguien=
tes reivindicaciones:

2,~ Procedimiento para la obtencién de urea cristaliza-

da con un bajo contenido de biuret, caracterizado porque el
biuret presente en la solucifn con la urea, se transforma en
urea por la accién de amonfaco gaseoso pré&cticamente puro,
inyectado a contracaorriente a una temperatura entre 170 y
220°C y a una presién entre 50 y 300 kg/cm2 en el descompone-
dor de carbamato, similté&neamente con la descomposicién del
propio carbamato procedente de la zona de sintesis,

22,~ Procedimiento para la obtencién de urea cristaliza-
da con un bajo contenido de biuret, en el que la urea es ob-
tenida en estado cristalizado por medic de una centrifuga-
cién y un lavado en una centrifugadora con agua, siendo par-
cialmente extrafdas del sistema las agquas madres resultantes
ricas en biuret, caractsrizado porque la descarga de dichas
aguas madres es introducida en el mismo aparato en el que tie-

343801
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ne lugar la descomposicién del carbamato contenido en la
solucién de urea procedente del reactor, y porque en dicho
aparato se mantiene una contracorriente de amonfaco gaseoso
a temperatura entre 170 y 220°C y & una presifn entre 30 y
500 kg/cmz.

32,- PROCEDIMIENTC PARA LA OBTENCION DE UREA CRISTALI-
ZADA CON UN BAJO CONTENIDG DE BIURET,
tal y como queda descrito y reivindicado en la presente me-
moria que consta de trece hojas mecanografiadas por una sola
cara y de una lé&mina de dibujos,

BARCELONA, 22 de Julio de 1967,

SNAM PROGETTI S.p.A.
P.P.

J. BOMEZ-AC ODET
: gnefr T ——
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