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' a través de una pluralidad de etapas para descomponer el car-

El presente invento so resalaciona con un procedi-~
miento para tratar vapor de agua, gque es gensrado misntras se
esta concentrando una solucidn acunsa de urea contaniendo pe-
quofias cantidades de amoniaco y didxido da carbono y, mas par=
ticularmente, s8 refiere a un procedimiento para recupsrar amo
nizeo y didxido de carbono desde sl vapor de agua, que es gg=-
nerado misntras se esta concentrando una solucidn acuosa de
urea contenisndo pequsefias cantidades de dichos amunohiaco y
didxido de carbono.

La produccidn ds urea cristal o urea fundida a
partir de didxido de carbono y amoniaco, se ePectiia por un
procedimiento que comprende el hacer reaccionar didxido de car
bono y amoniacu a tempsraturas y presionas formadoras de urea,
haciendo pasar el resultante efluents de sintesis de urea,

conteniendo ursa, carbamato de amonio sin reacclonar y agua,

bamato de amonio sin reaccicnar (por ejemplo, dos etapas com~
puestas de una etapa de alta presidn y una etapa de baja pre-
sidnj tres ntapas compuestas de dos etapas de alta prasién y
una de baja presidn, o desprsndiendo por didxido de carbono o
amoniaco a presidn sustancialmente igual a una presidn de sin-

tasis de ursa y subsiguiente etapa ds descomposicidn da alta

y/o baja presidn; siendc algo gensral el procurar una separa=

cidn relampago en una fase bajo presion casi normal o al va=
cfo subsiguientements a una stapa de descomposicidn de baja
presidn) en que la presidn se reduce por grados con el fin

de separar el carbamato de amonio sin reaccichar desde la mez-

cla de reaccion por descomposicion y sometiendo la resultante

solucidn acuosa de urea, contenisndo pequefias cantidades de
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amoniaco y didxido de carbono, a concentracidn a prasion nor-
mal o al vacfo, para saparar urea como cristales, o alterna=-
tivamente, concentrando la solucidn acuosa de ursa contenien-
do poquefias cantidades da amoniace y didxido de carbono, en
urea fundida, sustancialmente libre de agua, sin produc;r uraT
cristal,
€n aste procedimianto, el vapor de agua genseratdo

desde un concentrador contiens generalmente psquefias cantida-
dos de nisbla de solucidn acuosa de urea, amoniaco y digxido
da carboho, da modo que la descarga del vapor da agua conden=
sando 8l vapor en agua, no solo da por resultado la polucidn

del agua, sino tambiédn la pérdida de ursa y amoniaco. Por lo

tanto, 8s una practica comdn condensar el vapor de agua snfrign~ .

do indirectamente, en una solucidn acuosa diluida de urea, amg-

niaco y didxido de carbono, y someter la solucidn acuosa di-
luida a rectificacidn para separacidn de una mezcla gaseosa
de amoniaco, didxido de carbono y vapor de agua desde la solus
cion, recupsréndosa la maezcla gassosa por absorcién junto con
un gas da sscape desde la otapa de dascomposicidn a baja pre-
sion de carbamato amanico sin resaccionar. Sin embargo, el va-
por de agua en la mezcla gaseosa 93 ds gran cantidad de modo
que sl absorbato ohtenido por la absarcidon de la mezcla gaseot
sa desventajosaments tiends a ser diluido en exceso. Ademas,

se necesitara inconvenientemants agua refrigarante adicional

para la eliminacidn de calor de condensacion del vapor de agud.

Los siguientes dos procedimientos son considera=-
dos disponibles para la recuperacién de amoniaco y dioxido de

carbono desde el vapor de agua descargado desde la etapa de

concentracidn de la solucidn acussa ds ures para el mpetido

PO L
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uso en la sintesis de urea. El primer procedimiento incluya
el condensar el vapor de agua para formar una solucidn acuosa
diluida de carbamato de amonio y en somster la snlucidn acuo=
sa a descomposicidn junto con efluente de sintesis de urea
conteniendo carbamato de amonio no reaccionado a alta o baja
presidn para descomponsr sl carbamato de amonio contenido an
la solucidn acuosa diluida de carbamato de amonia, asi como
carbamato de amonio no reaccionado.

En este procedimiento, sin embargo, todo el vapor
de agua de la stapa des concentracidn de la solucidn acuosa da
urea, se alimenta hacia la etepa ds dascampaéicién y 8l vapor
de agua desde la stapa de concentracidn aumenta gradualmente |
en cantidad, guedando al final sxcesivamente diluida la solu-
cidn acuosa de urea. Con el Pin de evitar la excesiva dilucidp
s8 requiere, bisn sea dascartar parte del vapar de agua del
sistema, o procurar un sistsma adicional para recuperar amo-
niaco y didxido de carbono desde el vapor de agua.

En al segundo procedimisnto, el vapor de agua,
alimentado desde la etapa de concentracidn, sa comprime y so-
mote a descomposicicon de baja presidn, para condensacidn de lg
mayor parte del vapor de agua y para 1? rocogida de amoniaco
y didxido de carbono comprendido, asi como de amoniaco y did-
xido de carbono, que se farmen en la descomposicion de carba-
mato de amonio no reaccionade. Sin ambargo, este procsdimian-
to tiens el mismo inconvaniante del primer procedimiento. Adet
més, amoniaco y didxido de carbono también se condensan insvit

tablamente juntos con parte de vapor de agua al comprimir la

mezcla gaseosa. Por lo tanto, es necesario impedir que se cond

¥

densen amoniaco y didxido de carbono, requiriendo un compli-
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cado aparato.

Por lo tanto, ss un objeto del presente invanto

procurar un procedimiento mejorado para la recuperacidn de amg-
niaco y didxido de carbono dasde vapor de agua generado al coI—
centrar una solucidn acuosa de urea.
Se ha hallado, que pueds alcanzarse sl objeto arri¢
ba sefialado per una mojora en el procedimiento para tratar vas
per de agua gensrado al concentrar solucidn asuosa de urea,
en que un efluents de s{ntesis de urea, conteniendo urea, cars
bamato de amonic sin reaccionar y agua desde una zona de sin-
tesis de urea, ss somete @ una pluralidad de stapas de des=-
composicion de carbamato de amonio no reaccionado, cuyas pra=-
giones se reducen gradualmente para descomponsr y ssparar SUs
tancialmente todo el carbamato de amonio no reaccionado dasde
la solucidn de urea acunsa y la solucidn de ursa acuosa qus
todavia contisne pequefas cantidades de amoniaco y digxido de
carbono, se concentra para obtsner urea cristal o urea fundi-
da sustanclalmente libres de agua. La mejora comprende la ra-
frigeracidn para cendensaclén de vapor de agua, quo 8s genera-
do al concentrar la solucidn acuosa de urea, y que contiene
pequafias cantidades de amoniaco y didxido de carbono, formandd
por ello una solucifn acuosa diluida de carbamate de amonio,
sometiendo la solucidn acuosa diluida de carbamato de amonio,
a rectificacidn a una presidn de mandmetro inferior a 25 kg/
cm? para destilar separando una mezcla gaseosa de vapor da a=
gua, amoniaco y didxido de carbono, introduciends la mazcla

gaseosa en la stapa de descomposicidn de carbamato amdnico no

reaccionado, usando una rectificacidn sustancialmente segln

la misma presidn qus la prasidn de la rectificacidn para la
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solucidn acuosa diluida de carbamato de amonio para eliminar
sl vapor de agua desde la mezcla gassasa y recuperar losrre-
sultantes amoniaco y didxido de carbono junto con una mezela
gassosa de amoniaco y didxido de carbono, que se gsnera en la
etapa da descomposicidn de carbamato ds amonio no reaccicnado

El procedimiento del invento es aplicable no
solo a una sf{ntesis de urea, con rsciclo de solucidn, sino tag-
bién a una sintesis de urea con un reciclo de gas calisnte, dgs
¢rita en la patente de EE.UU. n® 3.200.148, una sintesis de
urea con un reciclo de lodo de carbamato de amonic o una sintg-
sis de ursa dsl tipo de un solo pase. En otras palabras el prg-
cedimiento del invente puede aplicarse a cualquier procedimieq-
to de sintesis de urea a condicidn de que sl procedimiento ind
cluya una etapa ds rsctificacidn a una presidn de mandmetro
par debajo de 25 kg/cmz, en que carbamato de amoniec no reac-
cionado, contenido en sl eflusnte de sintesis de ursa, se
descompona para separar por dgstilacién una mezcla gaseosa
de amoniaco y didxido de carbono sin tenar en cuenta de si la
mezcla gaseosa dastilada se davuelve al eiclo o no, ni la ma=
nera de efectuar la devolueidn al ciclo.

En sl presente invento, un efluente da sinta*is
de urea, que es descargado desde un autoclave de sintesis ds
urea y que contisne urea, carbamato amonico no reaccionado y
agua, se trata para descomposicidn dsl carbamato de amonio no
reaceionadn en amoniaco y, didxido de earbono, a través de ung
pluralidad de stapas de descomposicidn, en que la prssidn se ie-
duce por grados. La descamposicidn del carbamato de amonio no

reaccionado se efactda por lo menos en una etapa de dascompae
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| igual a }a presién de s{ntesis de urea, una rectificacidn de

sicidn de alta presidn a una presiin de mandmetro desds 15
kg/cm? hasta una preeidn igual a la presidn de sintesis de
urea, y una otapa de descomposicidn de baja presidn a uma pret
aion de mandmetro desde L a S kg/cmz. como 88 bien conocido am
la técnica. La descomposicidn de alta presidn del carbamato
amdnico no reaccionadn, pusde conducirse desprandiends éon

didxido da carbono o aminiaco a una presidn sustancialmente

altae presidn a una presidn de mandmetro de 15 a 25 kg/cmz, o
por una descomposicidn de dos etapas compuesta de una atapa
de descomposicidn del carbamato de amonio no reaccionado a
una presién de manomstro desde 40 a 100 kg/cm2 y una subsi~
guisnte aetapa de rectificacidn a una presidn de manometro des-
da 15 a 25 kg/cmz.

La descomposicidn da baja presidn se sfectia ge-
naralmente por rectificacidn en gue unatsmperatura ds cabeza
sa prefiere dantro de un alcance desdas 1009C a 1406C y se pre-
fiere una temperatura fija dentro del alcanca do 120¢ a 162C.
La rectificacidn de baja presidn puede ser conducida despren=
diendo con una pequela cantidad de didxido de carbono, La so=
lucién acuosa ds urea, descargada dssde la rectificacidn de
baja presioh, todavia contiene una pequefia cantidad de carba=
mato amdnico no reaccionadn, de modo que es preferible some-
ter la solucidn acuosa de urea a deflagracidn a una presién
gcasi normal para la eliminacidn ds la mayoria del carbamato
de amonio no reaccinnado.‘

La solucidn acuosa de urea, sustancialmente libre

del carbamato de amonio no rsaccionado, entonces es alimantadJ

a una etapa de concentracion, an que se evapora agua para for+
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mar uroa cristal o urea fundida, sustancialmente libres dea
agua. La concentracidn en gsneral se efectia al vacfog/y a
prasién normal. El vapor de agua gensrado en la concentracidn
contisne sustancialmenta todo el amoniaco y didxido de car-
bono que estan contenidos en la solucidn ascupsa de ursa, y

una pequefla cantidad de la nisbla de solucién acuosa de urea
El vapor ds agua es condensado en un condensador para formar

una solucidn acuosa diluida de carbamato de amonio y ursa.

Esta solucidn acuosa diluida se somete a ractificacidn de prg-

sién a una presidn de mandmetro por debajo de 25 kg/cm2 prs=
farentements a una rectifivacion de baja presidn a una pra=-

sidn de mandmetro desde 1 a § kg/cmz, para su separacidn en

una mezcla gaseosa de amoniaco y didxido de carbono y agua

libres de amoniaco y didxido de carbano. En la rectificacidn,
la temperatura de cabeza se prefiere gue esté dentro de un
alcance desde 1102 a 1808C y la temperatura sstacionaria den-
tro de un alcance dasde 1202 a 2308C. Por la rectificacian,
parte del agua de la solucién acuosa diluida se descarga des~
de gl sistema de sintesis de urea. Por ejemplo, cuando la so-
lucion acuosa diluida contione agua en una Eantidad deédé
98 a 99% (de peso) el contenido da vapor de agua en la mezclg
gassosa de amoniaco, didxido de carbono y vapor de agua, que
sa destilan por rectificacidn, se prefiera que ssté sn sl ald
cance desde 60 a 75% (da voldmen). Con el fin de controlar
un cuntanidq de agua en la mezcla gaseosa sn la etapa de recs
tificacidn, bueda dispaonerse un condensador en la parte supes
rior de una columna rectificadora, para permitir que un conw

densado de la mezcla gassosa destilada entre en contacto con

una mezcla gassosa destilada en adecuadas condiciones de re-

Araiaf i ik mak
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frigeracidn. Con la presidn de rectificacidn por encima de 25
kg/cm2 (mandmetro), el grado ds separacidon de amoniaco desde
la solucidn acuosa, es inferior.

La mezcla gasaosa da amoniaco, didxido de cag-
bono y va,or de agua, dasde la stapa de rectificacidn, se ali+
menta en una columna rectificadora para el efluente de sinte=
sis de urea, que funciona a una presidn de manomstro por deba-
Jo da 25 kg/cmz. La mazcla gaseosa con preferancia se alimentd

en una bandeja de la columna rectificadora, qus esta colocada

de¢ 1 a 3 bandejas por encima de una zona calantadorp. En sl eg
80 de que se use una columna smpaquetada como columna rectifi-
cadora, la mezcla gaseosa pusde ser alimentada en una admisidn
situada en una posicidn correspon.ients aproximadamente a la
bandaja arriba mencionada. La mezcla gassosa, introducida en
la columna rectificadora, sube a través de la columna y se po-
ne en contacto con el eflusnte de sintesis de urea que fluys
descandlendo deade su parte superior, por lo que el wvapor da
agua es condansado y eeparadec de la mezcla gaseosa. El carba=-
mato de amonio en el efluente de sintesis ds urea, se dascom-
pons en amonlaco y didxido de carbono, por calor de condensa=
cidn, que se ganera en la condensacidn dal vapor da agua. El
amoniaco y el didxide de carbono contenidos en la mezcla ga-
seosa introducida en la columna rectificadora, meramente pasan

a través de la columna, Por lo tanto, el gas mixto, que es ge-

nerado por la descomposicion de carbamato de amonio no reaccig
nado, y amoniaco y dioxido de carbono de la mezcla gaseosa in
traducida, se descarga deade la parts supsrior de la columna

rectificadora, sin sustancial incrementoc en sl contenido de

agua, cuando ss compara con acuel de la mezcla gaseosa, gene-
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rada por la descomposicidn dsl carbamato de amonio, no reac-
cionado, con el rassultado de que el vapor empleado sn la co-
lumna rectificadora puede sconomizarse en una cantidad corras-
 pondiante al calor de condensacion resultante de la condensa=
cidn del vapor de agua, contenido sn la mszcla, gaseosa que sa
introduce en la columne rectificadora.

El presents invento se ilustrard particular-
mente con refersncia al adjunto dibujo, en que la figura Gni-
ca es una carta de flujo mostrando una sjecucion preferida del
inventa.

Haciendo raferancia a la Figura, didxido de
carbono, amoniaco y una solucidn recuperada de carbamato de
amonio, gue s8 deseribird posteriorments, se alimentan dentro
de un autoclave 4 de sintesis de urea, dasde las l{neas, 1, 2
y 3, raspectivamsnte, para la reaccién a‘'una temperatiura das=
de 17082 a 2109C a una presion de mandmetro desdes 130 a 300 kg/
em?. £l resultante efluente de sintesis de urea, se hace pasar
a través de una linea § hasta una valvula § reductora de pre=
sién, en que su presidén es reducida a un nivel inforior desds
15 a 25 kg/em? y se introduce a través de una linea 7, an la
parte supsrior de una columna rectificadora 8 de alta presién.
La columna 8 rectificadora ds alta presidn o bien esta provis=
ta des pluralidad de bandejas o empaqustada con un miambro ém-
paquetadar, tal como un anillo de Réschig en una de sus partss
intermedias, y esta provista de un calentador 9 en su dastila-
dor. La columna recti;i;ador; de alta presidn es mantenida a
una temperatura desds 1202 a 1608C en .su cabeza y a una tempe-

ratura de 1402 a lBDDC en su dastilador. En la columna B, una

parte principal del carbamato de amonio no resaccionado, conte-

Y
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nido en el efluents de sintesis de ursa, s descompons an amo-
niaco, didxido de carbono y vapor de agua, en la forma de una
mezcla gasepsa. £l efluente de sintesls de urea, descargade
desde sl fondo de la columna rectificadora de alta presidn, sg
alimenta a través de una l{nea 10, a una valuula 11 reductora
de presidn, en gque la presidn es raeducida a un nivel inferior
de 1 a § kg/cm2 y daspuds se hace pasar a la parte superior
da una columna ractificadora de baja presidn 13 a través de
la l{nea 12. En la columna rectificadora 13 deo baja presidn
estan pravistas bandsjas 0 un miembro ampaquetador en su par=-
te intesrmedia, similarmente a la wlumna B8 rectificadora de al-
ta prasidn. Ademis, estd pravisto un salantador 14 an el das-
tilador de la columna 13. La columna 13 rectificadora de ba=-
ja presidn ss mantisns a una temperatura desde 1002 a 1409C
en su cabeza y a una temperatura de 1202 a 1609C an su desti=
lador, de modo que ss descompona en su mayoria el carbamato
de amonio restante sin reaccionar. La rectificacidn a baja
presidn puada'arsctuarae de acuerdo con el mdtodo de la paten-
ta briténica No. 1.295.742. La solucidn acunsa, dascargada
desde el fondo de la columna rectificadora 13 de baja presidn,
todavia contisns carbamato de emonio no reaccionads en una caf-
tidad tan pequefia como 2 a 3% (de peso) de la solucidn acuosa
de urea. La solucidn acuosa de urea se hace pasar por una li-
nea 15 a una valwla 16 reductora de presifn para reducir una
prasidn a un nivel inferior de 0 a 2 kg/nm2 (de mandmetro) Y
se deflagre en la parte superior de un separador de gas 18 pol
una linea 17. E1 separador de gas 18 puesds estar provisto en

el mismo de un miembro empaquetador & pueds estar provisto de

un calentador en su parte de Pondo. El separador 18 de gas
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agua, qus es equivalente al agua recién producida en sl auto-

jcomo un absorbente. Comp una fuente de calor para ela evapora-

ge mantiene a una temperatura de 902 g 130¢C en su cabheza y
la mayoria de la restante sustancia no rsaccionada se sebara
de la solucidn acuosa de urea en la misma. La separacidn de
gas puede sar sPactuada desprendiendo con aire o puede efsc-
tuarse al vacio.

La solucién acuocsa de ursa, gque se descarga
del separador da gas 18 y que contiens pequefias cantidades de
amoniaco y didxido de carbono, se alimenta a una zona 22 de
concentracion de un cristalizador de vacio a travds de una li-.
nea 19, una vdlvula 20 reductora de prasidn y una linsa 21. La
zona 22 de concentracidn del cristalizador de vacic se acciona
a una prasidn absoluta de 50 & 100 mmHg, en qus el agua se evap
pora, mientras se precipitas urea como cristales. La cantidad

Je agua, que debe esvaporarse, eos un total de una cantidad de

clave 4 de sintesis y de una cantidad de agua, que ss introdu-

cida desde el sxterior del sistema de sintesis de urea para ua?

cidn de dicha agua, se usa 8l calor de absorcidn de la mezcla
gaseosa descargada desde la rectificacidn de alta presion, co-
mo ee describird aquf posteriormente. Los cristalass precipita-
dos se retiran en la forma de lodo desds la zona 223 de cris-
talizacion del cristalizador de vacio a través de una linea 23
y se introducen en un separgdor 24 centrifugo para su separa-
cién desde 8l licar madre, seguido de su retirada a través de
una linea 24g. Los cristales de urea o la urea Pundida, sus-

tancialmente libres de agua pueden obtensrse por varilos méto-

dos, as{ como por el método de cristglizacidn al vacio. Por

g jemplo, la solucidn acuosa de ursa puade ser convertida en

P




10

15

20

25

30

-12-

ursa de cristal por un método, en que la solucidn acuosa de
urea, desds la l{mea 21, ss concentra a una presidn normal y
sa alimenta en un cristalizador de un tipo da Swanson para foy-
mar urea cristalina, o la solucidn acuosa de urea pusde ser
concentrada an urea fundida, sustanclalmente librs de agua al
vacio o a prasidn normal.

£l vapor desde la zona 22 de concentracidn
del cristalizador ds vacfo, que contisne pequefias cantidades
de nisbla de urea acuosa, amoniaco y didxido de carbono, se
alimenta a un condsnsador 26 a travds ds una linea 25, donds
la misma a@s condensada por intercambio térmico indirectoc con |
agua refrigerante, que se alimenta desde une linea 27 y se
descarga dasde una linea 28. Vapor de sgua sin condensar se hg-
ce pasar a través de una linea 29 dentro de un eyector 30 pa-
ra genaracidn de vacio, junto con amoniaco y didxido de carbo-
no no dondensados, y despu@s sa introduce en un condensador
barométrico 33, a través de una linea 32, junto con un vapor
de alta presidn para impulsar el eyector, que es alimentado a
través de una linea 31l. En ol condensador 33 barométrice, sl
vapor de agua no condensado as complstamente condensado con
agua rafrigerants, qua se alimenta desde una l{nea 34.

El vapor de agua desde la lfnea 25 contiene
poquelias cantidades de gasas inertes, qua'snn descargados dose
de sl condensador 33 barométrico. El condensador 26 puede ssr
una unidad o dos o mas unidades, conectadas en serie. Cuando
sea posible condensar sustancialmente todo el amoniaco y dig~
xido de carbono en el condensador 26, el condansador baromé-

trico 33 puede ser omitido. El1 vapor de agua puade hacerss pavt

&’
sar a un adecuado separador, tal como un ssparador de ciglon,

L Saae
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equpado con ung camisa refrigeradora, antes da la introduccidf
del mismo sn el condensador 26, para separar la niebla ds so=-
lucidn acuosa ds urea con condsnsacidn de parts de vapor de

agua. La resultante solucidn acuosa, que contiene urea, amonipe-
co v didxido ds carbono en bajas concentraciones, puede usar-
sa como un agua lavadora para urea de cristal obtenida por

la separacién centrifuga o como agua de procedimiento, tal cos

mo un absorbante, que debe emplesarse en una stapa de recupe=
racidn de amoniaco no reaccionada.

£l condensado, qus contiene amoniaco, dioxi-
do de carbaneo y urea se alimenta a una bomba 37 a través de
una linea 35, junto con la solucidn acuosa, que aes rstirada
desde sl condensador 33 barométrico a través de una linea 36
y contisne pequefias cantidades de amoniacc y didxide de car=
bono para elevar la presidn sustancialmsnte al misma nivel
quu aquel de la columna 13 rectiPicadora de baja presidn. EL
condensado entonces es introducido en un cambiador térmico 39}
en qua se calisnta por intsrcambio indirecto de calor con agup
calients, como describird en detalle, y ss alimenta a una
bandeja, situada en una posicidn adecuada de una columna 41
rectificadora de solucion de carbamato de amonio acuosa. En
el destilador de la columna 41 rectificadora esta dispussto
un calentador 42. La mezcla gaseosa de amoniaco, didxido da
carbono y vapor de agua ss alimenta dasde la cabeza de la co-
lumna 41 y se introduce a través ds una linea 43 dentro de un
condaensador 44, en que la mazecla gasesosa se pone en centacto
con un condensado (qus es una solucidn acuosa de carbamato dq

amonio, producida per condensacidn de la mezcla gaseosa, ali-

mantada desde la linea 43) que se mantiene s una temperatura
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da 110 a 1409C por rafrigeracidn, condaensando por sllo parte
del vapor de agua. Una parte del 1iquido condsnsado se alimen-
ta volviendo desde el condansador 44 a través de una linea
45, dantro de la parte suparior de la columna rectificadora de
solucidn acuosa ds carbamato de amoniao. EL vapor de agua, cont
tenido en la mezcls gaseosa desde la columna ractificadora 41
88 prefisre que astéd presentez en la cantidad mayor posible,
puasto que es una fusnte de calor para la rectificacidn de bat
Ja presion. En el caso usual, por lo tanto, no se efectda nint
gin reflujo. S5i se realiza reflujo, la cantidad de reflujo
dabera mantenerse a un minimo. Daesde el destilador de la co-
lumna rectificadora 41 se descarga agua caliente taniendo una
temperatura de 120 a 2308C y quo contimne una peguefia canti-
dad de urea (mientras que parte de la ursea contenida en la
solucidn acuosa alimentada desde la linea 40, se hidroliza).
Esta agua caliente se alimenta sn el cambiador térmico 39 a
través de una lf{nea 46. En el cambiador térmico 39, el agua
calienta se enfrfa por intercambio térmico indirecto con la
solucidn acuosa, gqus debs alimentarse en la columna 41 recti-
ficadora de solucidn acucsa de carbamato de amonio y se des~
carga desda una 1{nea 47. Cuando se considers inconvenisnte,
desde un punto de vista de polucion ambisntal, el descargar,
ol agua calisnte conteniendo urea desde el sistema do sinte-

sis de urea sagin asta, la nisebla de solucidn de ursa acuosa

deberfa suprimirse antes de la introduccidn del vapor de agua
desde la zona 22 de concentracidn del cristalizader de vacfo
sn el condensador 26 de una manera tal como se ha descrito

aqui anteriormente. Debe observarse que la mezcla gaseosa dese

de la l{nea 4B puede ser alimentada dentro de la calumna 8
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rectificadora de alta presign, sin alimentarla a la columna
13 rectificadora de baja presidn.

El contenido de vapor de agua sn la mezcla ga%
seosa de amoniaco y didxido de carbaono, alimentada desda el

condensador esta, por ejemplo, en un alcance desde 60 a 75%

(de voldmen) cuando la solucidn acuosa, qus debe alimentarss e
la columna 41 rectificadora de solucidn acuasa de carbamato de
amonio a través de la linea 40, contiene de 98 a 99% (de pesao)
de agua. La mezcla gaseosa @s alimentada a través de una lines|
48, a una bandeja situada justo por encima, o de 1 a 3 bande-
Jas por encima de la zona calentadora de la columna 13 recti=
ficadora de baja presién y se pone en contacto, en contracoe
rrisnte, con el sfluente de sintesis de urea, que desciende
desde la parte superior de la columna, condensando por sllo el
vapar de agua en el gas mixto. El carbamato de amonio no reace
cionado, contenido en el eflusnte de aintesis de urea, se dese
compona por calor de condensacidn, genarade durante la conden-
sacidn del vapor de agua. La mezcla gaseosa introducida, des~
de 1a gue ss separa vapor de agua parcialmente por condensa-
ci&qf se descarga desde la cabeza de la columna junto con una
mezcia gassosa de amoniaco, didxido de carbono y vapor de agua,
ue se produce par descaomposicidn del carba&ato de amonic no
reaccionado, contenido en el efluente da sintesis de ursa.
El tratamiento de las mezclas gasensas de amﬁ-
niaco, didxido da carbono y vapor de aqua, descargadas desds
la columna 8 rectificadora de alta presidn, desde la columna
13 rectificadora de baja presitn y desde el separador 18 de

gas, respaectivamente, se describiran mas abajo. La mezcla ga-

seosa dasde el separador 18 de gas sa alimenta a través de ung
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1{nea 49 dentro da un condsnsador 50 de gas, en que la misma
se pone en contacto para condensacidn a condiciones rafrigerat
doras con un absorbants, tal como agua o una solucldn acucsa
de urea alimentada desde una linea 51, para Pormar una eglu-
cidn acuosa de carbamato de amanio..lLa asi formada solucidn
acuosa de carbamato de amonio se alimenta a través de una 1{-
nea 52 a una bomba 53 para slevar la presidn de 1 a § kg/cm2
(mandmetro), seguido de alimentacidn a través de.las l{noas 54
y 55 dentro de una columna 56 de absorcidn de baja presidn. Si
multéneamenta, un licor madre ds urea, que es separado por ma+
dio del separador centrifugo 24, y que ss alimenta a través dg
una linea 57 a una bomba 58, en que la prosidn sa aumenta de 1
ahs kg/cm2 (mandmetro) se alimenta dentro de la columna 56 de
absarcidn de baja presion a travds de las l{nsas 59 y 55. Ade-
mis, parte o toda la solucidn acuosa ds carbamato de aminoo
dasde la l{nea 54, que se alimenta a travéds de una linea 60
para combinarse con el condensado desde la linsa 38, pueade
alimentarse dentro de la columna 41 ractificadora de solucidn
acuosa de carbamate de amonio, a través dsl cambiadbr de calof
39 y la linea 40. Por esto, el absorbato, obtenido en la colun
na de ébsorcién de baja presidn, queda impodide de ser diluids
Otra mezcla gasessa, que Bs alimentada desdas
la columna 13 rectificadora da baja prosidn, se hace pasar
dentro de la columna 56 de absorcidén de baja presidn, a tra~-
vés de una l{nea 6) y se absorbe en el arriba mencionado li=-
cor madre de urea y la solucidn acuosa de carbamato de amonio,

con refrigeracién. El resultante absorbato, conteniendo cire

bameto de amonio, es alimentads a través de una linea 62, a

8 -
una bomba 63,?qua-La presidn es slevada a una presidn de mand+
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| lumna para permitir que se absorba en sllo todo sl didxido de

metro de 15 a 25 kg/cm2 y ademds se alipenta a la parte supe-
rior de una columna 65 de absorcidn de alta presidn a través

de una linea 64. En la parte del fondo de la columna 65 da ab:

sorcién de alta presidn, se alimenta una mezcla gassosa desde
la columna 8 ractificadors de slta presion a través de la 1{-
nea 66. En la columna 65 ds absorcidn de alta prasidn, la mezt
cla gaseosa se pone en contacto y se absorbe an la solucidn
acucsa de carbamato de amonio, que ha Fluido descendiendo, con
refrigaracion per un refrigerador 67, y la restante mezcla

gassosa no absorbida, se pone en contacto forzadamente con la
solucidn acuosa de carbamato de amonio, que fluye descendisn-

do, dasde la parta superior, mientras sube a través de la co-

carbono y parte del amoniaco. Come resultade, se descarga gas
de amoniaco, libre de didxido de carbono, dssde la cabgza de
la ecolumna. £l gas amoniaco se hace pasar a través de una li-
nea 68, hacia un condensador éq de aponiaco, en qua el mismo
es snfriado y licuado. El amaniaco 1{quido resultante sa ali-
menta a través de una linea 70 dentro del autoclawe 4 de sin~
tesis junto con amoniaco liquido de preparacidn desde la li-
nea 2. Aunque se pusde hacar pasar agua refrigsrante a través
del rafrigerader 67, al lodo ds urea desde la zona 22a de crig-
talizacidn del cristalizador de vac{o pueds hacerse pasar a
travds del mismo, dentro de la zona de concentracidn 22 del
cristalizador»dg vac{o para uso como Puente de calor, por la
gue se esvapora agua desde el lodo de urea. Desde la parte de
fondo de la columna 65 de absorcidn ds alta presidn, se reti-

ra la solucidn recuperada de carbamato de amonio de alta cone

centracidn, y la solucidn ss alimentada a través de una linesa
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71 dentro de una bomba 72, en que la presidn se slava hasta
una prasidn de mandmetro de 150 a 300 kg/cmz, y se hace pasar
al autoclave 4 de sintesis de urea, a travée de la linea 3.

En la arriba citada vjecucidn, la mezcla gaseo-
sa, generada por descomposicién del carbamato de amonioc no
reaccionado, puede recuperarse no solo por absorcidn con un
absorbante, sino también por un método, en que la mezcla gased-
sa as comprimida adiabaticamente por medio ds un compresor y
alimentada al autoclave do sintesis de ures en la Porma de un
gas, o refrigerando la mezcla gassosa en amoniaco liquido o
acelite, para Formar una sugpensidn cristalizada de carbamato
ds amunio.

De acuerds con el invento, la mayorfa del calor,
que se requiaere para destilar amoniaco y didxido de carhono,
asl como vapor de agua desde un condsnsado de vapor de agua
generado en la operacidn da concentrar una solucicn acuosa
de ursa, pusde usarse de nuevo en la rectificacidn de carbama-
to de amonio no reaccionada, contenido en sl efluente de sin-
tesis de urea, para reducir la cantidad de vapor, que se con-
suma, y por slle apenas aumentando el consumo de vapor, si se

considerea el squilibrio de calor de la totalidad dal procedi

miento de produccidn de urea. La absoreidon de una mezcla gaseo
sa desds la rectificacidn de baja prasion del condensado de
vapor de agua, gensrado al concentrar una solucidn acuosa de
uroa, és ventajosa porque la cantidad de calor, que dabe eli-
minarss por refrigeracion, es menor que la requerida en un méT
todo convencional, en que una mezcla gaseosa, destilada desde

el condaensado, es absorbida junto con una mezcla gassosa de

rectificacidn da baja presidn del efluents de sintesis de

ekl oD S b
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| ficacidn de alta presidn de 17 kg/cm2 y después s rectifica-

urea, puesto que no entra exceso de vapor de agua en la etapa
de absorcidn, como en el métode convencional,

El presente invento sera particularmente ilustrge
do por medio dal siguients ejemplo, en qua_las partas son ds

peso.

Ejemplo

La sintesis de urea de amonigco y didxido de cage
bono &an una prapdrcién molar de 4, se afectud a una presidn di
manometro de 250kg/cm2 a una temperatura ds 2000C para obta-

nar un efluente ds sintesis ds urea, que fue sometido a rectid

cidn a baja presidn a una presidn de manometro de 2,5 ka/cm2
a temperatura de cabsza y de destilador de 1052 € y 13062 C rai~
pectivamente, para obtener una solucidn acuosa de urea, com-
pussta de 1.120 partes/hora de urea, 15 partes/hora de amonia-
co, y 13 partes/hora de didxido de carbono, y 415 partes/hora
de agua. La solucidn acuosa de urea Pue deflagrada dentro de
un ssparador de gas para ssparar amoniaco y didxido de carbo=-
no a una presidn normal a 1108C. Como rasultado el amoniaco y
didxide de carbono, restantss en la solucidn acuosa de urea,

se redujeron a 5 partes / hora y 3 partss/hora, respectivamans
te. Esta solucidn fue introducida en una zona de concentracid
de un cristalizador de vacio, accionade a una.praaién absolu=
ta da 80 mmHg a una temperatura de 659C para cristalizar 1000
partes/hora de urea cristal en la zona de cristalizacidn de

un cristalizador de vacf{a, mientras se svaporaban 360 partes/
hora de vapor de agua junto con 4,6 par£as de amoniaco y 2,7

partes de didxido de carbono. La as{ obtenida urea cristal fus

separada del licor madre por medio de un separador centrifugo

3
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En el licor madre, estuvieron contenidas, 0,4 partes/hora de
emoniaco y 0,3 partes de didxido de carbono. £l licor madre
fue usado para absorbents des amoniaco y difxido da earbone,
alimentados desde la columna rectificadora da baja prasian.

La mezcla gasecsa ds vapor de agua, amoniaco y

didxido de carbono, obtenida por avaporacidn en la zona de cor

centracidn del cristalizador de vacfo, se hizo pasar dentro dg

un condensador de superficie y enfriada con agua para conden=-

sacidn, para producir una solucidn diluida acuosa de carbamatd

de amonioc de 379C. En un syector para gensracién ds vac{o,

fueron aspiradns gases inertes, que aestuvieron suatancialment4

‘libras de amoniaco y de didxido de carbono y de vapor de agua

saturada. La solucidn acuosa diluida de carbamato amdnico,

desda 8] condensador de superficie, estuvo compussta de 4,5 pir-

tes/hora de amoniaco, 2,7 partes/hora de didxido de carbono y

350 partes de agua, y su presidn Pue elevada a 2,7 kg/cm2 (ma-

németro) por una bomba. La solucidn acuosa fus alimentada a
una parte central de una columna rectificadora de solucion
acuusa de carbahato de amonio, en que el destilador y la ca=
beza ss mantuvieron a 1459C y 1258C, respectivamente. Desde le

cabeza Pueron destiladas 4,6 partes/hora ds amoniace, 2,7 par-

tes/hora de didxido de carbono y 1l partes/hora de agua, en 1?

forma da una mezcla gaseosa.

Esta mezcla gaseosa fue alimentada a una bande-
ja, Jjusto por sncima de la zaona calentadora de la columha recd
tificadora de baja presidn, accionada a una presidn de mand-
metro de 2,5 kg/cmz. Desde la cabeza de la columna rectifica=

dora de baja presion, se destild una mezcla gasaosa, que Bs=

tuvo compuesta de 109,56 partss/hora de amoniaca, 52,7 partes/
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hora de didxido da carbono y 40,4 partes/hora de vapor de agua
y dasde el destilador se dascargé una solucidn acuosa de urea,
que estuvo compussta de 1,120 partes/hora de ureas, 15 partes/
hora de ameniaco, 13 partes/hora de didxido de carbono y 425,6
partaes/hora de agua, es dacir una solucidn acuasa de urea, en
que aumentd sl agua por 10,6 partes/hora en comparacion con un
caso, B8R qua nNo se habfa introducido en la columna rectifica~
dora de baja presidn, una mezcla gaseosa desde la columna rec-

tificadora de solucidn acuosa de carbamato de amonio. Cuando

'la mezcla gaseosa desde la columna rectificagora de solucidn

| acuosa de carbamato de amonic no Pue alimentada en la columna

rectificadora de baja presion, el gas destilado desde su cabo-
za estuvo compuesto de 105 partes/hora de amoniaco, 50 partes/
hora de didxido de carbono y 40 partes/hora de vapor de agua.
El consumo da vapor @n la columna rectificadora de baja presid
fue de 0,077 toneladas por tonslada de urea, cuando la mezcla
gaseosa desde la solucidn acuosa de carbamato de amonio, fue
introducida en la columna rectificadora y 0,090 toneladas por
tonelada de urea, cuando la mezcla.géssosa no fue introducida

en la columna rectificadora.

N 0O T A

La presente patente de invancién,.cdmprande las
siguisntes reivindicaciones:

l.~ Procedimiento para ol tratamiento de vapor
de agua gensrado al concentrar una solucidn scuosa .de ureas, en

que un eflusnte de sintesis de urea, conteniendo ursa, carba=-

mato de amonio no reaccionado y agua desde una zona de sinte-

T e
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sls de urea, se somaets a una plurglidad de atapas de Hescompo-
sicidn de carbamato de urea no reaccionado, cuyas presiones
s8 reducsn gradualments para descomponer y separar sustanciale
mente la totalidad de carbamato de amonie no reaceionado deade
la aoluciﬁn acuosa de urea, y la solucidn acuosa de urea, que
todavia contiens pequeMas cantidadss de amoniaco y didxido de
carbono se concentra para obtener urea cristalina o urea fun-
dida, sustancialmente libres de agqua, c¢aracterizados por las
mejoras que comprenden las otapas de: (a) enfriar, para condan
sacidn, vapor de agua, que &s genarado en la concentracidn de
dicha solucidn acuosa de urss y gue contisne pequsfias canti-
dades de amoniace y didxide de carbono, formando por elle una
solucidon acuosa diluida de carbamato amdnico;.(b) someter di-
cha eolucidn diluida acuosa de carbamato de amonio, en una
zona da rectificacidn, a rectificacidn a una presion de mand=-
metro inferior a 25 kg/cm2 para separar, destilando, una mez-
cla gassosa de vapor de agua, amoniago y didxido de carbono;
(e) introducir dicha mezcla gasecsa dentro da dicha etapa de
descomposicidén de carbamato de amonioc no reaceionado, sustan=
cialmente bajo la misma presion citada, para eliminar el vapor
de agua desds dicha mazcla'géaeoaa; y (d) recuperar los resul-
tantes amoniaco y didxido de earbono junto con una mazcla ga=-
seosa de amoniaco y didxido de carbono, qus es generada en di=-
cha stapa de descomposicidn de carbamato ds amonio no raaccie-)
nados.

2.~ Procedimienta seglin la rsivindicacidn 1, ca=
racterizado porque dicho vapor de agua, gensrado al concentrar

dicha solucion acuosa de urea, se condensa pof rafrigeracion

indiraecta con agua.

[ ]
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3.~ Procedimianto segln la reivindicacidn 2, ca-
racterizado porque la nisbla de solucidn acuosa ds urea, con=
tenida sn dicho vapor de agua, se separa antes ds la condensa—,.
cion de vapor de agua.

4.~ Procedimiento ssgin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque dicho vapor de agua se condensa por refri-
geracidn indirecta, sequida de mezclado con agua.

5.-AProcedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque la rectificacion de dicha solucidn acuosa
diluida de carbamato de amonic se realiza a una presidn ds ma-
ndmetro desde 1 a § kg/cmz.

6.- Procedimienta segin la reivindicacidn 1, ca-
ractarizado porque la rectificaéién de dicha solucign aéuusa
diluida de carbamato de amonic se realiza a una temperatura dJ
cabeza de 1109 a 1802 C y a una temperatura de destilador de
12% a 2300C.

7.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque una parte de la mezcla gaseosa, derivada
de dicha zona de rectificacidn, se condensa y el condensado
resultante se hace pasar a través de la cabeza de la zona de
rectificacidn para reducir el contenido de agua de la mezela
gassusa. |

8.~ Procedimisnto segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque la solucidn acuosa diluide de carbamato de
amonio se calienta, por intercambio de calor indirecto con
agua caliente, retirada desde la zona de ractificacidn.

9.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-

racterizado porque la mezcla gassosa da dicha zona da rscti-

ficacidn se alimenta en una rectificacidn de baja presidn pa-
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ra descomponer carbamato de amonio no reaccionado a una prew=
sidn de mandmetro de 1 a § kg/cmz.

10.~ Procedimiento segln la reivindicacidn 9, ca
racterizado porque la zona de rectificacidn se mantiene a una
temparatura de cabeza de 1002 a 1408 C y una temperatura de
dastilador de 120% a 160¢ C.

11.~ Procedimiento para el tratamiento de vapor
de’ agua gensrado al concentrar una solucidn acuosa de ursa.

Seqin se describe y reivindica en la prssente met
moria descriptiva, ilustrada en los planos adjuntos, la cual
consta de veinticuatro hojas Foliadas y escritas a maquina poy
una sola de susuc;ras. '

fladrid, a




fMitsui Toatsu Chemicals', Incorporated, HOJA UNICA,

—

N
F“iﬁ" 22
7 ]
13— 61
8~ 49
12 223
..._Z S e
i | M9 G
9“{_ h | @2 | 23
14

n Q
57 \K:"'
5 |66 4a

69




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



