
MiNiSIERiO DE !NDUSTRiA
REGISTRO CE LA PROPIEDAD INDUSTRIAL

2 0  JOL.197^ ggO

@Concedido e! Registro de acuerdo- 
con ios datos que figuran en ia pre­
sente descripción y scgfin ei con­
tenido de ia'Memofia aojunta..

466.103

18-1-1978

PATENTE DE INVENCIÓN

O  A!

PRiORfDAOEEt !
f̂)wUMtRO f FECHA (as) pAts

77/00509 '19-1-1977 Holanda
77/00553 20-1-1977 !!

O FECHA DE PUaL!C!OAD (̂l)cLAS!FíCAC!ON ÍNTERNACÍONAL M2) PATENTE DE LA QUE E 3  OWSKtNAMA

@  TÍTULO DC LA ÍNVENCÍON

"ULÍ PRCCEDIMI^íTO PARA PREPARAR HELAMINA"

(Tí) EOUC!TANTE Í3) :

STAMICARBCN B.V.
- (2956 ES)

OOM'CMJO DEL ECL!C!TANTE
P.O. Box 10, peleen, Holanda

@  tMVtMTOH ttti
Rudolf VAN HARDEVELD . *

@  TíTULAR ÍEEÍ

^  REPREStNTAMTt
DON ALBERTO DE ELZABURU MARQUEZ '

(P.-67.97D

' UNE A - 4  MOO. S i c a UTILÍCESE COMO PRÍMERA PACÍNA DE LA MEMORÍA

. *r/:-.'
' 7 : / l' *' 7;

P 0 0 R
Q U A U T Y



P- 67.971

5

10

15

20

25

30 -

La invención se refiere a un procedimiento pa­

ra la preparación de melamina por calentamiento de urea o 

de productos de descomposición térmica de la misma, en pre, 
sencia de un catalizador y de amoníaco en un reactor pro­

visto, por lo menos, con dos lechos de catalizador mante­
nidos en un estado fluidificado.

Se puede preparar melamina, evaporando urea lí 

quida o sólida y haciendo'.'pasar los gases resultantes, con 

un gas portador, a un lecho de catalizador fluidificado^, 

mantenido a una temperatura comprendida entre 300 y 45030, 

o haciendo pasar directamente la urea a dicho lecho de ca­
talizador, fluidificado con un gas inerte y/o amoníaco. La 

mezcla gaseosa producida, que contiene la melamina, se; des 
carga seguidamente.y la melamina se separa de ella.

Se ha propuesto anteriormente realizar la rea: 

ción en un reactor que contiene dos lechos separados de' ma 

terial granular fluidificado. Así, de acuerdo con-las me­
morias descriptivas de patentes de Estados Unidos 3.15B'.^1L, 
3.095*416 y 3.152.128, se evapora la urea en una primera 
zona fluidificada y se descompone en un lecho de material 

que no favorece la conversión en melamina en las condicio­

nes de reacción, y el vapor resultante se transfiere a una 

segunda zona que contiene catalizador fluidificado, en la 

cual se efectúa la conversión en melamina. De acuerdo con 

la memoria descriptiva de patente de Estados Unidos 

3.332.947, el catalizador granular se carga con urea y con 
productos de descomposición de la misma, a una temperatura 

comparativamente baja, en una primera zona y, seguidamente 

el catalizador cargado se transfiere a una segunda zona, en 
la cual reina una temperatura mas alta y en la que se efec--
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- túa la conversión en melamina. Los rendimientos obtenidos- 

mediante tales procedimientos son considerablemente infe- 

. riores al 95%.
!

De acuerdo con la memoria descriptiva de patei. 

te holandesa 6.'$03.913, la reacción se efectúa en una pri­

mera zona de reacción, a una temperatura comprendida entre
i

370 y 450BC y en una segunda zona de reacción, a una tem- 

peratura comprendida entre 330 y 370SC, intercambiándose 

de una manera periódica o continua, entre las dos zonas; 

una pequeña proporción del catalizador. Aunque se ha suge­

rido que, de esta manera, se mantiene durante un período 

prolongado la actividad y la selectividad del catalizador, 
los rendimientos obtenidos no exceden del 95%.

La presente invención esta encaminada a un prc 

cedimiento de preparar melamina, en el cual puede mejorar­

se la selectividad del catalizador utilizado, y los rendi­

mientos de melamina obtenidos pueden exceder del 95% de. 

los valores teóricos e incluso posiblemente, aproximarse 

o alcanzar el equilibrio termodinámico, utilizando el ca­
lor ĉ e reacción liberado de la manera más eficaz posible.

La mejora del rendimiento en el procedimiento 
de acuerdo con la invención, se basa en evitar que la urea 

no descompuesta entre en el lecho superior del reactor. Es 
te efecto se consigue montando dicha división permeable al 
catalizador, la cual puede ser una rejilla, un plato per­

forado o un miembro equivalente, que suprime el mezclado 
axial del catalizador, y divide al catalizador en zonas 

fluidificadas superior e inferior.

Así la invención proporciona un procedimiento 

para preparar melamina, calentando urea o productos de des

' -lA,"*
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composición térmica de la misma, en presencia de un cata-
í

lizsdor y de amoníaco, en un reactor provisto, por lo me­

nos, con dos lechos de catalizador mantenidos en un esta­

do fluidificado, caracterizado porque la reacción se efec­

túa en un reactor provisto de una división permeable al CE 
talizador, que divide gl catalizador en una zona fluidifi­

cada^ inferior mantenida a una temperatura entre 325 y 425 

SC, jíen la cual se introduce el material de alimentación, 
y en la cual se convierte una proporción principal en cic­

lamina, y en una zona fluidificada superior mentenida a' 
una temperatura igual o mayor que la temperatura de dicha 

zona inferior, y en la cual dicha división permite un flu­

jo de catalizador comprendido entre 5% y 75% del cataliza­
dor que fluiría si no estuviera presente dicha división.

El flujo de catalizador se expresa como la can
i " - '

tidad en peso de caralizador que pasa por el plano en cual 

quier dirección, por unidad de tiempo y por unidad de^érea 
superficial. El tiempo de permanencia medio del cataliza­

dor en la zona superior oscila entonces entre 5 y 2.000 se 

gundos, en las condiciones de reacción usuales.
En el procedimiento de 13 invención, la mayor 

parte de la melamina se forma en la zona inferior.'Sin e m - , 

bargo, los gases que fluyen desde esta zona contienen to-
i

davía productos de descomposición de urea, que se convier­

ten en nielamina en una reacción exotérmica, en la zona su­
perior, que sirve como un segundo reactor. Debido al uso 

de una división permeable al catalizador, que suprime el 

mezclado axial, pero que permite algún intercambio de cata 

lizador entre ambas zonas, el calor..de reacción liberado 
en la zona superior puede ser absorbido por el catalizador



p- 67.971

10

15

20

25

30.

- y transferido a la zona inferior, donde puede ser utiliza-' 

do para la descomposición térmica de la urea. Sin embargo, 

si el intercambió es demasiado rápido, entraien la zona si. 

perior cantidades opreciables de partículas de catolizadoi 

cargadas con urea no convertida, y entonces la altura del

locho Ln la zona superior sería inaceptablemente grande
<

para obtener el rendimiento deseado. Si existe un interese 

bio demasiado pequeño, en la zona inferior entra poca can­

tidad de catalizador que haya sido calentado por la reac­

ción exotérmica en el lecho superior, y parte de esté..ca­

lor de reacción se pierde con el gas de reacción. "y

Si se hace uso de una división con una peque­

ña superficie libre, es decir un bajo flujo de catalizador 
el balance térmico es menos favorable y tiene lugar una- 

caída de presión. Si se hace uso de una rejilla con un" gra[n 

área libre y, por lo tanto, un elevado flujo de cataliza­
dor, la mejora de rendimiento es solo escasa.

Las divisiones permeables al catalizador par­

ticularmente adecuadas, son aquéllas que permiten un flu­
jo de\entre 10 y 50% .de un flujo no impedido, a través de 

una superficie libre, en las condiciones de funcionamien­
to. El tiempo de permanencia del catalizador en la zona su 

perior es, entonces, de 10 a 200 segundos.

La división entre las dos zonas del lecho fluí 

dificado es, preferiblemente, una rejilla que puede ser 

plana, nervada u ondulada. Otros miembros equivalentes que 

pueden utilizarse, consisten en barras o tubos paralelos,, 

deflectores o platos perforados. El intercambio- de cataliza, 
dor entre la zona inferior y la zona superior no solamente 

depende de la rejilla o miembro equivalente utilizados,

H o jR A á m . 4
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no también del ^ipo de catalizador y de la velocidad del 
gas en el reactor.

La^melamina se forma principalmente en la zo­
na fluidificada inferior. Esta zona puede construirse y 

hacerse funcionar de la manera convencional. El tiempo de 

permanencia de los reaccionantes en esta zona puede estar 

comprendido, por ejemplo, .entre 5 y 300 segundos.

 ̂ í La temperatura en la zona fluidificada infericr
se mantiene dentro de un margen determinado, mediante*míen 

bros de intercambio de calor existentes en el reactor,, a 

través de los cuales fluye un agente de transferencia* de ' 

calor, por ejemplo, sal fundida. La temperatura en la zona 

inferior se mantiene a un valor comprendido entre'323-y- 

4259C, en particular entre' 350 y 3S02C. Dicha temperatura 
depende de la presión reinante en el reactor, estando ac.om 

panada preferiblemente una presión más alta, por una-tem­

peratura más alta.

Aunque se obtienen buenos resultados inyectan­

do urea fundida directamente en el lecho fluidificado de 

la zona inferior, por cualquier punto, la urea puede intro 
ducirse en forma sólida o puede hacerse pasar a través de 

uno o más lechos de material inerte.

La zona superior funciona como una segunda zo­

na de reacción y, por lo tanto, puede tener un volumen me­
nor quería zona'inferior. Si el reactor tiene el mismo diá 

metro en las regiones de la zona, inferior y de la zona su­

perior, la altura del lecho de catalizador fluidificado en 
la zona superior puede estar comprendida entre 0,2 y 5 me­

tros. Para el valor mas bajo de este margen, la mejora de 

rendimiento es solamente escasa mientras que con una gran

4028
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-cantidad de catalizador en la zona superior, la mejora de 

rendimiento no necesita sor proporcionalmente mayor. Se ob 

tienen buenos resultados si la altura del lecho de catali­

zador en la zona .'superior está comprendida entre 0,5 y 4,0 

metros, más en particular entre 1,0 y 3 metros.
En el estado no fluidificado, la división es­

tá situada en el lecho de catalizador, por lo demás no di-
f

vidido, o incluso ligeramente por encima de él. En el esta_ 

do fluidificado, la parte alta del lecho de la zona iníe-.- 
rior se prolonga justamente hasta por debajo de la rejilla 

u otra obstrucción, y una cantidad dada de catalizadorÜflu^ 

dificado se encuentra por encima de la rejilla. La biblio­

grafía menciona algunas fórmulas referentes a la altura.del 

lecho fluidificado en la zona superior de un lecho de cqto 

lizador que ha sido dividido en dos zonas mediante una re­
jilla. Esta altura depende, entre otras cosas, ;de la .forma 

del reactor, del área superficial libre de la rejilla,..de 

,la cantidad de catalizador, de los propiedades físicas del 

catalizador y de la velocidad del gas en el reactor; véase, 
entre\ptras fuentes, Canadian Journal of Chemical Enginee- 

ring 5L. páginas 573-577 (1973).
Si así se desea, pueden montarse en el lecho 

fluidificado, en la zona superior, miembros para redistri­

buir el gas. También es posible utilizar un reactor en el 

cual la zona superior-tenga un diámetro diferente del de 

la zona inferior. . . .
En funcionamiento, el tiempo de permanencia me­

dio de los reaccionantes en la zona superior depende de la 

altura del lecho fluidificado en esta zona, y la velocidad 

del gas oscila entre 0,5 y .20 segundos. Generalmente, los

r---- .
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-mejores resultados se obtienen pora tiempos de permanencia 

comprendido entre 1 y 10 segundos.

La temperatura de la zona superior es igual o 

superior que la temperatura de la zona inferior y, usual­

mente, no excede de 4509C y, preferiblemente, se encuentra 

entre 350 y 400 se.
En una realización preferida de un procedimien 

to para la preparación de-melamina por conversión de urea 
a una presión y temperatura elevadas, en un lecho fluidÍT- 

ficado de material catalíticamente activo, en presenc-ia de 
un gas que contiene amoníaco, utilizado como gas fluidifi­

cante, se pulveriza urea fundida, junto con dicho gaá fluí 

dificante, a través de medios de entrada de alimentación, 

en un recipiente de-reacción que contiene dicho lecho fluí 

dificado, estando dividido dicho lecho fluidificado,„por 
lo menos, por un miembro de división vertical, que se pro­

longa desde un nivel por encima de dichos medios de entra­

da de alimentación, hasta un nivel por debajo de la super­

ficie superior del lecho fluidificado, para crear por-lo ? 
menos dos zonas en una de las cuales por lo menos de di­

chas zonas, las partículas de catalizador ascienden junto 

con partículas de urea fundida y en otra de dichas zonas, 
por lo menos, las partículas de catalizador descienden, di3 

poniéndose en la zona o zonas que contienen partículas de 
catalizador ascendentes, medios de intercambio de calor pa 

ra suministrar calor a la reacción.

El medio de reacción es altamente corrosivo, 

en particular, en los puntos en los que hay presente urea 

no convertida. Las propuestas anteriores para evitar la 

corrosión mediante la introducción de la urea en el lecho

4028
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-fluidificado por encima de los'cambiadores de calor conte­

nidos en él, tienen las desventajas de que por encima de 

la alimentación de urea debe haber presente todavía una 

cantidad de catalizador suficientemente grande, lo que re­

quiere un recipiente de reacción grande, y de que la velo­

cidad del gas debe ser baja, para conseguir una conversión 

satisfactoria (solicitud de patente holandesa 7305960).

 ̂ En esta realización, la corrosión de los medios,

de intercambio de calor es significativamente menor que'la 

corrosión experimentada por los medios de intercambiolde- 

calor instalados en un reactor convencional, sin un miem­

bro divisor vertical. Además, la corrosión de otras piezás 

metálicas del reactor, en particular de la'pared del reac­

tor, y de cualquier placa áe distribución de gas instalada 

en el-fondo del reactor, es.-también disminuida. Esto hace 
posible emplear para la pared del reactor y para las pie? 

zas interiores, materiales estructurales más baratos. ". '

La división vertical dentro del recipiente de

20

25

30

4028

reacción de acuerdo con la invención, puede efectuarse, poi 
ejemplo, mediante un miembro divisor tubular abierto, dis­

puesto verticalmente dentro del recipiente de reacción, o 
mediante una o más placas en disposición diametralmente ú- ' 

nica. La división en más de dos zonas puede efectuarse me- .< 

diante el uso de placas en intersección, o mediante una plu 
ralidad \le miembros divisores tubulares, de tal modo que se 

creen*una o más zonas para las partículas de catalizador as 

cendentes, y que se cree una pluralidad de zonas para las 

partículas de catalizador descendentes, o s la inversa si 

se desea, que se creo un número de zonas igual para las par 

tículas de catalizador ascendentes y descendentes. Si se
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desea, el miembro o miembros divisores puede diseñarse de 
tal modo que puedan funcionar el mismo tiempo como medios 

de intercambio dé calor.

Preferiblemente, el miembro divisor verticalí
es un tubo de diámetro uniforme, con extremos superior . 

e inferior abiertos, que divide al lecho fluidificado en 

dos zonas concéntricas, conteniendo la zona central los 

elementos necesarios para 'él suministro de calor, y fun­
cionando como una zona en la que el catalizador asciende')

El uso de la zona central como una zona de subida, tiene, 

la ventaja de que es sencillo acomodar el cambiador de'ca­

lor en el lecho de catalizador, y que la corrosión dél^reac 

tór está substancialmente inhibida, puesto que la -zona^de 
subida, en la cual reinan las condiciones más corrosivas, 

está encerrada o rodeada por el miembro divisor tubular. 
Entonces, las toberas de la urea favorecen el flujo de par 

tículas de catalizador desde la zona de bajada hacia le^zo 

na de subida. Debido a que el miembro divisor, especialmen 

te un tubo, no tiene función de substentación, y a que la 
diferencia de presión entre las zonas es pequeña, la cons­

trucción puede ser ligera. * '

El miembro divisor puede ser instalado en el 
reactor en una posición fija o desmontable, siempre que no 

se estorbe indebidamente el flujo del catalizador. Por ejeii 
pío, puede apoyarse sobre soportes de una placa de distri­

bución de gas, o puede estar unido a lá tapa del recipien­

te de reacción, o puede estar fijada a la.pared interior - 
del recipiente de reacción.por medio de piezas.de unión, o 

estar apoyado sobre protuberancias que sobresalen de dich: 
pared. El material estructural del miembro divisor puede

4028
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-estar constituido, por ejemplo, por las diversas clases de 

acero inoxidable.

La cara inferior del miembro o miembros diviso^ 

res se prolonga desde un nivel por encima de los medios de 

entrada de alimentación de la urea, dependiendo la distan­

cia real del tipo de toberas para la urea utilizadas en 

los medios de entrada de alimentación y, usualmente, es en 

tre 10 y 100 cm, preferiblemente, entre 25 y 60 cm.
La parte alta del miembro o miembros di vis-eres 

se prolonga hasta un nivel en el lecho fluidificado por de 

bajo de la superficie superior del mismo, de tal modo ,que 
las partículas de catalizador pueden ser transferidas^ fá­

cilmente desde una zona a la otra. La distancia entre. Ip. 

parte alta del miembro divisor y la superficie superior.del 

lecho fluidificado es, usualmente,'de 10 cm por lo menos.

La longitud de dicho miembro es, preferiblemente, de JL me­

tro por lo menos.
El miembro divisor vertical está contenido por 

completo en el lecho fluidificado de la zona inferior. No 
' debe prolongarse a través de la división que separa al ca­

talizador en una zona superior y una.inferior, puesto que 
se perderían por completo .¡las ventajas de la invención.

La consecuencia sería que el rendimiento de 

melamina quedaría reducido, y que el efecto positivo del 

miembro divisor vertical sobre la supresión de la corrosión, 

se perdería.

Además, el efecto sinergético de la combinación 

del miembro divisor horizontal y el vertical, desaparece. 

Este efecto reside en que dicha combinación hace posible 

tener una alimentación de urea superior de la que es posi-
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ble conreada una de las divisiones solamente, mientras el 

rendimiento permanece igual o es superior, y no tiene lu­

gar ninguna corrosión mensurable.

La aplicación del miembro divisor vertical fa 

vorece el mezclado en el lecho fluidificado, con lo que

se transporta eficazmente calor desde los medios de ínter 
1 *" 

cambio de calor.

: El área de la'"sección transversal de la zona 

o zonas con partículas de catalizador descendentes, fuélle 

estar comprendida entre un 5% y un 55% del área de la^sec­

ción transversal libre total del recipiente de reaccióh* y, 

preferiblemente, está comprendida entre 10 y 25% de dicha 
área total. '

La proporción entre altura y diámetro de a.que-
t

lia parte del recipiente de reacción en la que se aloja -el . 

lecho de catalizador fluidificado que está dividida en,zo­

nas, puede estar comprendida entre 0,5 : 1 y 10 : 1 y^",pre 
feriblemente, está comprendida entre 1:1 y 5:1-

La proporción entre longitud y diámetro de un 

miembro divisor tubular está comprendida, preferiblemente, 

entre 1:1 y 10:1.
Se da preferencia a un procedimiento en el cual.' 

la zona superior sé hace funcionar en condiciones substan-' 

cialmente adiabáticasJEñestas circunstancias, la temperatu­

ra de 1^ zona superior está determinada por el grado de in 
tercambio de catalizador entre la zona superior y la zona 

inferior que funciona isotérmicamente, y por las reaccio­
nes exotérmicas que tienen lugar. No se añade urea de nue­

va aportación a la zona superior. Sin embargo, es posible 
eliminar calor de la zona superior de otra manera, por ejem

4028
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- pío, por medio de intercambio de calor.

En algunos casos, puede ser necesario restrin­

gir las dimensiones de la zona inferior, de tal manera que
í

sea difícil encontrar acomodo a una superficie de calenta­

miento, suficientemente grande. Entonces, puede utilizarse
i f ,entre las zonas'una división comparativamente abierta, y

i
parte de la superficie de calentamiento total puede montar 

se en la zona superior. El calor aplicado en la parte al­

ta será absorbido entonces por el catalizador y transferi­
do a la zona inferior. Esto puede hacer disminuir ligera­

mente el rendimiento, pero es una ventaja el que la altura 
total del reactor pueda ser menor y que el volumen del,le­

cho de catalizador de la zona inferior pueda ser más peque 

ño.
. - El nivel inferiqr del lecho fluidificado se",

crea, como es habitual, mediante un elemento de distribuí 

ción de gas, por ejemplo una placa de distribución delgas, 

a través de la cual pasa el gas fluidificante. El flujo de 

dicho gas puede ser, debajo de, la zona o zonas para que as, 
ciend^n las particulas.de catalizador, mayor que debajo de 

la zonado zonas para que desciendan las partículas de catâ  

lizador (si es conveniente).

La urea se suministra en estado fundido, a t M  

ves de una o más toberas, en particular toberas de dos fa­

ses, en los medios de entrada de alimentación. Tales tobe­

ras están instaladas, preferiblemente, en la pared del re­
cipiente de reacción, por .encima de la placa de distribu­

ción de gas, con el fin de facilitar la instalación y el 

mantenimiento y.dé evitar su obstrucción por partículas de 

catalizador cuando se interrumpe o reduce el suministro de
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* gas fluidificante. Usualmente, tales toberas están coloca­

das en un punto situado entre 10 y 75 cm por encima del 

elemento de distribución de gas,.de tal manera que no se 

pulverice directamente contra el elemento de distribución 

de gas, nada de urea fundida. Si hay presente un miembro 

divisor vertical, las toberas se disponen, preferiblemen­

te, de tal manera que la pulverización de urea fundida se 

dirija horizontalmente o ligeramente hacia abajo, de tal 

modo que la punta de la llama denominada "llama de tobera" 

llegue hasta un punto por debajo de la zona o zonas de su­

bida, mientras que la llama de tobera puede prolongarse-a 

través de la zona o zonas- destinadas a zona o zonas de, ba­
jada. . - ^  .

El gas que contiene amoníaco utilizado en el 

procedimiento de conversión, se utiliza como gas. fluidifi­
cante y puede ser utilizado también como gas atomizador pa 

ra la urea fundida. La proporción entre amoníaco y urea-in 
troducidos por el fondo del reactor pueden ser, por ejempl), 

de entre 1 y 5 metros cúbicos (C.N.) de amoníaco por kg ¿e 

urea, preferiblemente entre 1,5 y 2 m3 (C.N.)/kg de dióxi­

do de carbono. La velocidad del gas en el reactor, medida 

a lo largo de la zona inferior, puede variar entre 5 cm/se, 
gundo y 200 cm/segundo; en la mayor parte de los casos, se 

utilizan velocidades de gas comprendidas entre 20 cm/segun 
do y 70 cm/segundo.

El catalizador puede ser cualesquiera de.los 
catalizadores bien conocidos, utilizados en la producción 

de melamina a partir de urea, por ejemplo, óxido de alumi­

nio, óxido de aluminio sobre óxido de silicio, óxido de si­
licio, óxido de titanio, óxido de zirconio, fosfato de bó-
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-ro o fosfato de aluminio, o una mésela de los mismos. El 

término "catalizador" o "material catalíticamente activo" 

denota aquí cualquier substancia que favorece lo conversio 

de urea en melamina, en las condiciones de reacción.

Usualmente, en la parte alta del recipiente de 

reacción se aloja un ciclón para separar las partículas de 

cataíizador sólidas desde los gases de reacción, y el cual 
está^ montado con un tubo de bajada para el retorno de las 

partículas al lecho de catalizador. En una realización,jqar 

ticular de acuerdo con la invención, el tubo de bajada"ter 

mina en la parte alta de la zona de flujo descendente ,<ie 

las partículas de catalizador. - ^
En una realización del procedimiento de acuer­

do con el presente estado de la técnica, el tubo de bajada 

debe prolongarse hasta el fondo del lecho fluidificado, y3 
que, de otro modo, pueden surgir problemas de fluidificar 

ción. Una consecuencia es, sin embargo, que el ciclón <lebe 
colocarse a una considerable altura por encima del lecho, 

para superar la diferencia de presión que es resultado de 

la diferencia de densidad entre las partículas de cataliza^ 

dor en el lecho y en el tubo de bajadas

En una realización especial de acuerdo con la 
invención, no se tropieza con este problema, de tal modo 

que es suficiente con un tubo de bajada menos largo y el 
reactor^uede ser considerablemente menos alto.

La invención se explicara ahora con referencia 

a la figura, sin que esté restringida a ella.

En la figura, que representa un reactor en el 

cual se puede realizar el procedimiento de la invención, 

las figuras tienen las siguientes referencias:

-T, r., . ....
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1. reactor

2. tobera de la urea

3. tobera de la urea

4. tobera de alimentación del gas fluidificante

5. pisca de distribución del gas fluidificante

6. tubos del cambiador de calor

7. plato perforado

8. tubos del cambiador de calor

9. ciclón eliminador del polvo
* .i'***t
10. tubo de bajada
11. descarga de gas de síntesis '

12. miembro de separación vertical

En el reactor 1, la urea, se inyecta a través^de 

las toberas (1, 2), junto con NH^, en un lecho fluidifica­

do de partículas ¡de catalizador. El lecho se fluidifica por 

medio de NH^ distribuido a lo largo de la sección transver 

sal del reactor mediante la tobera de alimentación 4 y',la 
placa 9 de distribución de gas. El lecho fluidificado se 

mantiene a la temperatura deseada por.medio de los tubos 6 

del cambiador de calor, los cuales se muestran aquí esque­

máticamente.

* Los tubos del cambiador de calor están montado; 
dentro de un miembro de separación vertical (12) de forma 

tubular.

El reactor 1 está dividido en dos secciones por 

el plato perforado 7) P °r  encima del cual están dispuestos 

los tubos 8 del cambiador de calor.
En la parte alta del reactor 1 hay un ciclón 9 

para la eliminación de polvo, a fin de separar el polvo 
del catalizador desde los gases de reacción. El polvo de
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- catalizador recuperado aquí, se devuelve al lecho de cata­

lizador inferior, a través del tubo de bajada 10. Los ga-
/

ses de reacción salen del reactor a través del miembro de 
descarga 11.

Se proporcionan los siguientes ejemplos:
Ejemplo I

La preparación de melamina se realizó en un 

reactor de lecho fluidificado, cilindrico, con un diámetro 

interno de 1,4$ metros y uno altura total de 15 metros."El 

catalizador se fluidificó alimentando amoníaco a través.-de 
una placa de distribución de gas equipada con toberas,* ;y 

se calentó mediante los tubos de intercambio de calor eñ;. 

el reactor, por los cuales fluía sal fundida. Se alimentó 

urea líquida al reactor, directamente por encima de la .pija 

ca de.distribución de gas, por debajo del cambiador de"ca­

lor, por medio de toberas de dos fases, utilizando ampníá- 
co.como gas atomizador. La melamina se aisló del reactor- 

de una manera conocida. A una altura de 6 metros por enci­
ma de la placa de distribución.de gas, estaba montado en e3 

reactor un plato perforado con un área superficial libre 

de 40%, de tal manera que se había reducido el flujo de ca ' 
talizador hasta aproximadamente un 10%, del flujo sin.el ' 

plato perforado. Para contenidos de catalizador de 5.800 ke, 

se midió una altura de lecho de 1,7 metros en el segundo 
reactor,\por encima del plato perforado. Las toberas de dos 

fases*alimentaron 644 g de urea por segundo, con 405 g de 
amoníaco por segundo como gas atomizador. El gas de fluidi- 

ficación alimentado era 401 g por-segundo .de ambníaco,. de 

tal modo que la proporción de amoníaco/urea era de 1,8 me­

tros cúbicos (C.N.)/kg de urea. El catalizador era 0,40 kg

t

X,-
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de urea por hora y por kg de catalizador. Las condiciones 

de reacción eran una presión absoluta de 6,5 atmósferas 

absolutas, y una^temperatura máxima de 3909C, medida en el,

lecho del segundo reactor. Como resultado de las reaccio-
í

nes exotérmicasíen el lecho del segundo reactor, que fun­
cionaba adiabáticamente, la temperatura en el lecho del

f
segundo reactor era 1,5^0 más alta que la temperatura de 
la zona inferior. El rendimiento de la conversión de la 

urea anhidra en melamina, ascendió a 98,7% del valor 

rico.
Ejemplo II -

Se realizaron en el reactor descrito en dl'%- 

jemplo I, una serie de ensayos A-F, en los cuales se ve'fia 
ron varias cantidades. Además, se efectuaron en este reac­

tor dos ensayos G¡y H, mientras el lecho por encima del * 
plato perforado estaba provisto con un cambiador de calor 

que suministraba aproximadamente el 25% del calor totaí*^ 

que había de ser alimentado al reactor. El ligero aumento 

de la diferencia de temperatura entre los lechos de cata­

lizador de las zonas superior e inferior, indica un eficaz 

transporte de catalizador y, por lo tanto, de calor, entre 

los dos lechos de catalizador. Los resultados de estos en­
sayos se exponen en la tabla- que se acompaña,

4028
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Ejemplo III
Un tubo que tenía un diámetro de 1,30 m y una 

longitud de 5*20,m, se instaló concéntricamente en un reci

píente de reacción, de lecho fluidificado, cilindrico, pro­

visto en el fondeo de una placa de distribución de gas, por 

debajo de la cual se alimentaba amoníaco como gas fluidifi'

cante. El diámetro interior del reactor era de 1,45 m. En
i

la pared del reactor se instalaron toberas de dos fases, 
para la pulverización de la urea, 0,20 m por encima de.lá- 

placa de distribución de gas y 0,40 m por debajo del borde 
inferior del tubo. En las condiciones de funcionamiento!,- la 

llamas de tobera de las toberas alcanzaban a un punto^po'r 
debajo de la abertura inferior del tubo. El tubo encerraba 
también los haces de cambiadores de calor para el suminis­
tro de calor. Los tubos más inferiores estaban situados-0,6)0 '

m por encima de las toberas de la urea. A una distancia de 

6,60 m por,encima de la placa de distribución de gas, .esta- 

ba montada en el reactor una placa tamizadora que tenía un 
área superficial libre del 40%. El reactor se cargó con 

6.000 díg de catalizador de sílice-alúmina, cantidad suficie 

te para\ proporcionar una altura de lecho de 9)0 metros por 

encima de la placa de distribución de gas, en las condicio' 
nes de funcionamiento. Se alimentó urea'a la velocidad de 

940 g de urea por segundo, con 200 g de amoníaco por segun­

do como gas atomizador, y 1.000 g de amoníaco por segundo 
como gas de fluidificación. La presión absoluta en el reac­

tor era de 6,5 atmósferas y la temperatura, se mantuvo a 
3859C.

En estas condiciones, la eficacia de la conver­

sión de urea anhidra en melamina fue del 97)5% del valor
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j Después de un periodo de funcionamiento de 6 me 
ses, durante el cual se varió el suministro de urea entre 
300 y 950 g/segundo y la proporción de amoníaco/urea se 

varió entre 1,4 y 3,4 metros cúbicos (C.N.) de NH^/kg de 

urea, el reactor se paró y se vació. Al inspeccionarlo no 
se observó corrosión apreciable en forma de corrupción del 

espesor de pared o de picadura de los tubos del cambiador 

de calor, ni de otras piezas metálicas del reactor, las 

cuales estaban hechas de acero al cromoníquel (18-8).

En un recipiente de reacción de lecho fluidifi­
cado convencional, en el cual la distancia entre las "tobe­

ras de urea y los tubos de cambiador de calor superpuestos 

era de 0,20 metros, se observó, después de un período de 

funcionamiento de 6 meses, una corrosión en forma de pica­

dura de los tubos hechos de acero al cromoníquel (18-3.).''

En el procedimiento de acuerdo con la invención, 

la urea se pulverizó por medio de toberas, con una llama 

de tobera de entre 0,7 y 1,0 metros. En el reactor conven-? 
cional, se hizo uso de varios centenares de toberas, con 

una longitud de llama de 0,2 metros, dé tal manera que la 
proporción entre la longitud de llama y la distancia hasta 

los tubos de cambiador'de calor, era la misma en ambos ca­
sos.

30

4028
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f REIVINDICACIONES

Los Apuntos de invención propia y nueva que se 

presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten­

te de Invención en España, por VEINTE años, son los que se 

recogen en las reivindicaciones siguientes:

J 13.- Un procedimiento para preparar melamina

por ^alentamiento de urea b de productos de descomposición 

térmica de la misma, en presencia de un catalizador yrde' 

amoníaco, en un reactor provisto, por lo menos, de do&^le­
chos de catalizador, mantenidos en un estado fluidificado, 

caracterizado porque la reacción-se efectúa en un reactor 
provisto de une división permeable al catalizador,* que-¡di­

vide al catalizador en una'zona fluidificada inferior,^man­
tenida a una temperatura entre 325 y 425-C, en la que.se 
introduce el material de alimentación y en la que una--pro­

porción principal se convierte en melamina, y una zona-'flm 

dificada*superior, mantenida a una temperatura igual o su­

perior que la temperatura de dicha zona inferior, y en la 

que dicha división permite un flujo de catalizador de entre 

el 5% y el 75% del catalizador que fluiría si no estuviera 
presente dicha división.

23.- Un procedimiento de acuerdo con la reivin­

dicación 15, en el cual dicha división permite un flujo de 

catalizador de entre 10% y 50% del catalizador que fluiría 
si no'estuviera presente dicha división.

33.- Un procedimiento de acuerdo con la reivin­
dicación 15, o reivindicación .23, en el cual la temperatu­

ra de dicha zona superior se mantiene a'un nivel mas alto 
que la temperatura de dicha zona inferior.



P- 67.971

10

, 15

20

25

30
!

4028

4a.- Un procedimiento.da acuerdo con cualquie­

ra de las reivindicaciones 13 a 3 3 , en el cual la reacciór 

en dicha zona superior se efectúa en condiciones substan­
cialmente adiabáticas.

 ̂ 5 -*-jun procedimiento de acuerdo con cualquiera

de las* reivindicaciones 13 a 43, en el cual el tiempo de 
!

permanencia media de los reaccionantes er'dicha zona supe 
rior, es de 0 , 5  3 20 segundos.

6 3 .- Un procedimiento de acuerdo con cualquiera 
de las reivindicaciones 13 a 5 3 , en el cual el tiempo' de 

permanencia medio de los reaccionantes en dicha zona supe­
rior, es de 1  a 1 0  segundos.

73.- Un procedimiento de acuerdo con cualquiera 
de las reivindicaciones 13 a 63, caracterizado porque se 

pulveriza urea fundida a través de'medios de entrada de al 

mentación, en dicha zona inferior, estando dividida dicha 
zona inferior, por lo menos, por un miembro divisor verti­

cal que se prolonga desde un nivel por encima de dichos me+ 

dios de.entrada de alimentación, hasta un nivel por debajo 
de la\superficie superior del lecho fluidificado, para ere; 

por lo\menos dos zonas, por lo menos en una de las cuales 
de dichas zonas, las partículas de catalizador ascienden 

junto con partículas de urea fundida, y por'lo menos en 

otra de dichas zonas, las partículas de catalizador desciei 
den, disponiéndose en la zona o zonas que contienen partí­

culas* de catalizador ascendentes, medios de intercambio de 

calor para suministrar calor a la reacción.

83.- Un procedimiento de acuerdo con la reivin­
dicación 7 -! en el cual el miembro divisor es un miembro 

tubular de extremos abiertos,, de diámetro uniforme, montado

* HojanAm. 22
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'concéntricamente en el reactor.

' 9^.- Un procedimiento de acuerdo con la reivin­

dicación 85, en el cual la zona.central creada por dicho ' 

miembro tubular, funciona como una zona con partículas de 
catalizador ascendente?.

105.- Un procedimiento de acuerdo con la reivin 
dicación 85 o reivindicación 9-, en el cual la proporción 

de longitud a diámetro de'dicho miembro tubular, es entre 
1:1 y 10:1.

lis.- Un procedimiento de acuerdo con cualquie­
ra de las reivindicaciones ?5 a 105, en el cual el área de 

la sección transversal total de la zona o zonas para las"' 
partículas de catalizador descendentes, es entre el 5%-¡y 

el 35% del área de la sección transversal del recipiente- 
de reacción.

125.--Un procedimiento de acuerdo con cualquie­
ra de las-reivindicaciones 75 a 115, en el cual el árcbrto 

tal de la zona o zonas para las partículas de catalizador 

descendentes, es entre el 10% y el 25% del área de la sec­
ción transversal del recipiente de reacción.

135.- Un procedimiento de acuerdo con cualquie­

ra de las reivindicaciones 75 a 125, en el cual la distan­
cia desde los medios de entrada de alimentación hasta el 

fondo de dicha zona o zonas, es entre 10 y 100 cm.

145.- Un procedimiento de acuerdo con cualquie­
ra de* las reivindicaciones 75 a 135, en el cual la distan­

cia desde la parte alta de dicha zona o zonas, hasta la 

parte alta de dicho lecho fluidificado, es de 10 cm por lo 
menos. ' *

15a.- Un procedimiento de acuerdo con cualquie-
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-ra de las reivindicaciones la a 103, en el cual en la par­

te alta del recipiente de reacción, está montado un ciclón 

para la separación de las partículas de catalizador desde 

los gases de reacción, terminando el tubo de bajada de di­

cho ciclón, en la parte alta de la zona de flujo descenden

te de las partículas de catalizador.
í - . . .
, 163.- Un procedimiento de acuerdo con cualquie- 

ra ^e las reivindicaciones 13 a 15&, en el cual la tempe­

ratura de dicha zona inferior es entre 325 y 330SC, y la
10 temperatura de dicha zona superior, es entre 350 y 40030.

173.- Un procedimiento de acuerdo con. cualquie­
ra de las reivindicaciones la a 163, en el cual la presión 

en el reactor es entre 5 y 12 atmósferas"absolutas. -
183.- UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR MSLAMINA.

, 15
 ̂ f

Tal y como se ha-descrito en la memoria que an­

tecede, representado en los dibujos que se acompañan y  con 
los fines que se han especificado. " ^

Esta memoria consta de veinticuatro hojas escri­

tas a máquina por una sola cara.
20

^  10.fE8.1978Madrid,
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