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ra la preparacidn de melamina por calentamiento de ures o

- * . ’ * ) 3
de productos de descomposicidn fermics de 1s misma, en prd

Hoja ntm. 1

La invencidn se refiere a un procedimiento pa-

3

sencis de un catelizador y de smonisco en uh resctor pro-
vistd, por lo menos, con dos lechos de cstalizador mante-
nidos en un estado fluidificado.

Se puede prepsrar melsmina, eveporsndo ures lé
quida o sblids y haciehdoﬁpasar los gases resultantes, con
un gas portsdor, 8 un lecho de catalizédor fluidificado;,
mentenido a una temperaturs comprendidé entre BOO'y 45GCeC,
o haciendo passr directsmente ls ures a dicho lecho dgl?a—
telizador, fluidificado con un gszs inerte y/o amoniaéo:rLa
mezgia gaseoss producidas, que contiene ls melsmina, ég{deg
cergs seguidsmente y lz melamina se sepsrs de ella, ~

-~

- 8e hz propuesto snteriormente reslizsr la res
) 3 -

13

cién en un resctor que contiene dos lechos separados;dé,mg
terisl grsnulsr fluidificado. Asi, de scuerdo coﬂ'le§q§§~
moriss descriptivaes de pstentes de Estados Unidos B.iBéZBlL,
3.095.416 y 3.152.128, se evspors la urea en uns primers
zona fluidificada y se descompone en un lecho de materisl
que no favorece ls conversidén en melamins en las condicio-
nes de reaccidn, y el vepor resultsnte se transfiere s una
seffunds zona que contiene catalizador fluidificsdo, en la
cual se efectlis 1a conversidén en melsmins. De scuerdo con
1s memoris deécriptiva.de patente de Estados Unidos
5.532.?47, el catalizador granulsr se carga con urea y con
prodﬁctos de descomposicibn de la misma,'é una tempérétufa
comporativemente baja, en uns primera zons y,rseguidamente
el cotalizador carsado se transfiere s uns segunda zona,-eT

ls cusl reins uns tempersturs mis slts y en ls que se efect
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- tla la conversidn en melsminas. Los rendimientos obtenidos:
medisnte tsles procedimientos son considerablemente infe-

.riores 8l 95%.
. I
De écuerdo con le memoris descriptive de patey
5 te holandess 6;#03.913, la reaccidn se efectls en uns pri-
mers zona de r@accién, a8 unz temperaturs comprendids entrg
370 y 4509C y %n uns segunds zons de reaceidn, 2 uns tem-
peratura comprendida entre 330 y 3709C, intercambiindose
LT de uns mencrs peribdica o continus, entre lss dos zonss;
10 uns pequeﬁa proporcidén del catalizador. Aunque se ha{sﬁge-
rido que, de ests maners, se mantiene durente un'periodo
prolongado'la actividad y la selectividad del catelizsdor,
los rendimientos obtenidos no exceden del ‘95%. o
Is presente invencién est$ enceminads o uﬁ pro
, 15 cedimiento de preparsr melamins, eh_el cual puede mejérar—
se 1s selectividsd del catslizsdor utilizado, y los fendi—
' mientos de melemina obtenidos pueden exceder del 95% de:
los valores tebricos ¢ incluso posiblemente, aproximéféé
o alcanzar el equilibrio terquinémico, utilizando el c3-~
20 . lor éb resccibn liberado de 18 maners mds eficaz posible.
Ls mejors del rendimiento ‘en el procedimiento
de scuerdo con ls invencién, se bass en evitsr que ls ures
’ " no descompuesta entre en el lecho supefior del resctor. Es
. - te efecto se consigue montsndo dichs divisidn permesble 8l
25 cstalizador, la cusl ﬁuede ser une rejills, un plg#o per-
forsdo o un miembro equivslente, que suprime el mezclado
axiai del catalizsdor, y'@ivide a8l catslizsdor en zZonsas
fluidificasdas superior e inferior.
Asi ls invencidn proporciona un procedimiento '

30 pars pfeperar melomina, calentsnde ures o productos de des]
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- composicién térnics de 1s misms, en presencias de un cata-
_ . i i .
lizador y de smoniaco, en un resctor provisto, por lo me-

nos, con dos lechos de catalizsdor mantenidos en un esta-
{ do fluidificsdo, caracterizsdo porque la resccidn se efecH .

5 - | ths en un reactor provisto de uns divisién permesble sl cg

talizsdor, que divide pl cotalizador en uns zons fluidifi-

|

QC,/én la cusl se introduee el masterisl de alimentacidn,

cads inferior mentenids » uns temperaturs entre 325 y 425

y en la cusl se convierte uns proporcidn principsl en mc-~

10 lamina, y en uns zons fluidificads superior mentenide s’

- -
¥

-uns temperatura igusl o mayor que ls tempersturs de dichs

4

zona inferior, y en la cusl dichs divisiOn permite un flu-
jo de catalizador comprendido entre 5% y 75% del cstaliza-
dor que fluiris si no estuviers presente dichs divisidn,

*

15 - E1 flujo de cagalizador se.expresa como la can |
tidad en peso de éaralizador que pssa por el plano e#icua;
‘ quier direccidn, por unidasd de tiempo y por unidad dq,ggea
superficial, Ei tiempo de permsnencis medio del cataligg-
dor en la zona superior oscila entonces entre 5 y 2.000 sg
20 gundos, en 1ss condiciones de resccidén usuales.

En el procedimiento de 13 ‘invencidn, la mayor

parte de 1z melemina se forms en la zona inferior. Sin em-

- bargo, los gases que fluyen desde esfp zona contienen to-
devis productos de descomposicidén de ures, que se convier-
25 ten'en'gelamina en uné resccidn exotérmica, en la zons su-|
perior, que sirve como un segundo resctor. Debido al uso
de uﬁa divisidn permeable sl cafalizador, que suprime el
mezclado sxial, pero que permite alghn intercambio de catg
lizador entre smbas zonas, el calor“de reacciéh liberado

30 en ls zona superior puede ser sbsorbido por el cataiizador

]
P

14028 JE T
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— y transferido 8 ls zons inferior, donde puede ser utiliza-

» perior es, entoﬁcés, de_lO'a 200 segundos.

deflectores o platos perforados. E1 intercambio- de cétalizg

Hoja nGm, !‘}'

.

do psra la descomposicién térmica de la urea. Sin embargo,

si el intercambio es demesiodo rspi do, entrammen la zons sy
|

perior cantidadés aprecisbles de psrticules de catslizadoy

cargadas con uréa no con#ertida, ¥y entonces la slturs del
I - .

lecho ‘en 1la zoq% superior seris inaceptablemente grande

i
para obtener el rendimiento deseado, Si existe un intercap

bio demssiasdo pequeflo, en ls zons inferior entrs poca cén—
tidsd de catslizador gque haya sido calenbado por ls resc—

. - Fw

cidn exotermlca en el lecho superior, ¥y parte de este co-

lor de resccidn se pierde con el gas de resccidn.

Si se hace uso de uns divisidén con uns peque-
fa superficie libre, es dzcir un bajo fiuﬁo de catali%ador,
el balance térmico es menos favorsble y tiene lugsr uns-
caida. de pre51on. Si se hace uso de uns reallla con un grap

bres libre y, por 1o tento, un clevado flujo de catallza-

PP

dor, 1ls mejors de rendimiento es solo escssa. . LT

Las divisiones permeables 8l catslizador psr--
ticularmente sdecusdes, son squéllas gue permiten un flu-
jo de\entre 10 y 50% .de un flujo no impedido, 8 través de
una suferficie libre, en 1las condiciones de funcionamien-

to. E1 tiempo de permencngis del cstslizador en ls zons sgl

Ls divisidn entre lss dos zonss del lecho flui
dificado es, preferiblemente, uns rejills que puede ser
plana, nervads u ondulsds. Otros miembros equivslentes que

pueden utilizsrse, consistfien en barras o tubos psralelos,.

dor entre la zons inferior y lsz zons superior no solamente

depende de ls fejilla o miembfo equivalente utilizadoé, si
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- no también del iip0'de catalizadbr y de la velocidad del

-hacerse funcionar de ls manera convencional., E1 tiempo de

_comprendido, por ejemplo,.entre 5 ¥ 300 segundos.

trevés de los cusles fluye un agente de tronsferencis- de -

calor, por ejemplo, ssl fundida. Le tempersturs en 13 zcns

‘tros. Pars el vslor més bajo de este margen,rla mejors de

; . ' . Hoja nfim.. 5

i
gas en el resctor.
Ls' melamins se forms principalmente en la zo-~

ns fluidificads inferior. Ests zona puede construirse y
permsnencis de los reaccionantes en ests zons puede estar

f'La tempersturd en la zona fluidificsds inferig

se mantiene- dentro de un msrgen determinsdo, medisnte- imiem

N T

bros de intercambio de cslor existentes en el resctor, a

inferior se msnbtiene 8 un valor couprendido entre'525>§~

4259C, en particular entré 350 y 3809C. Dicho tempersturs
depende de 13 pregién reinente en el reactor, estsndo acom
psfiada preferiblemente uns presidn mds alta, por una~tpﬁ—

peraturs més slta. pran

P
-

Aunque se obtieneﬁ buenos resultsdos inyectan-
do urea fundids directsmente en el lecho fluidificado de
le zons inferior, por cuslquier punto, le ures puede intro
ducirse en forms sbélids o puede hacersé pasar a través de

uno o mds lechos de msterisl inerte.

TLa zons superior funciona como uns segunds zo-|,

ns de reaccidn y, por lo tanto, puede tener un volumen me-

nor que\ls zons inferior. 8i el resctor tiene el mismo dif|

metro en lss regiones de 18 zona. inferior y de 1ls zona su-
perior, 1z alturs del lecho de cétalizador fluidificado en

la zona superior puede estsr comprendids entre 0,2 y 5 me-

rendimiento es solemente escass mientres que con una gran

3
i

iy
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- cantidad de cotelizador en ls zons superior, ls mejdra de
;rendihiento no neggsitauscr propofcionaiﬁente mayor. Se¢ ob
ticnen buenos'reghltadosrsi la sltura del lecho de catali-
zador en la zonagsuperior esté'comprendida entre 0,5 y 4,0
metros,'més'en p%fﬁicular entre 1,0 y % metros.

En €1 estado no fluidificado, la divieidn es-
t5 situads eh ei lecho de cstalizador, por lo demés'no di-
vidido, o inclu;o ligersmente por encimes de él. En el estg
do fluidificsdo, lo porte alts del lecho de lz zons infe:.
rior se prblonga justamente hasta por debajé de la rei%i}a
u otra obstruccidnm, y uns contided dads de catalizador ‘£lul
dificasdo se encﬁentra por encims de le rejillas. Ls biblioe-
grafis menciona:algunas foérmulass referentes & 13 altuégvdel

lecho fluidificado en ls zono superior de un lecho de catas

lizador que ha sido dividido en dos zonas mediante una're-

jills. Zsts aitura depende, entre oﬁrasbcosas,;de 1a £0r@a
" del reactor, del éfea superficial libre de la rejillasuéé

. 18 cantidad de catalizador, de laos probiédades fisicaéudél
catalizador vy de 13 velocidad del gss en el reactor; véése,
entrekotras fuentes, Canadian Journal of Chemical Enginee-
ring 51\, piginas 573-577 (1973).

Si asi se desg@, pueden montarse en el lecho
fluidificado, en la zona superior, miembros pars redistri~
buir el ges. También es pésible utilizar un resctor en el
cusl la zons superior-fenga un didmetro difefente del de
-1a zons inferior. o |

. En funcionamiepto, el tiémpo de permahencia me¢
dio de los reaccionsntes en la zons superior depende de 1s

alturs del lecﬁo fluidificado en esta zoha, y larve1091dad_

del gos oscils entre 0,5 y‘2Q”segundos..Generalmente,'losr
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| superior que lz tempersturs de ls zono inferior y, ususl-

Hoja nfim. '7

— mejores resultados se obtienen pors tiempos de permanencis
comprendido entre 1 y 10 segundos.

Is temperstura de la zona superior es igusl o

mente, no excede de 4509C y, preferiblemente, se encuentrs
‘entre 350 y 400 oC. | |

En una reslizacidn preferids de un procedimien)
to psre ls prepsracidn de melamina pdr conversién de ures
a8 unz presidn y temperatura.elevadas, en un lecho fluvidi=-
ficado de moterial cataliticamente activo, en presencié:de
un ges que contiene amoniaco, utilizado como gos fluidifi-
cante, se pulveriza ures fundids, junto con dicho gas flui
‘dificante, a través de medios de entrads de alimentaéién,
en un recipiente de.resccidn que contiene dicho lecho f;pi

-

dificsdo, estando dividido .dicho lecho fluidificado, por
} - . L ‘r'
lo menos, por un miembro de divisidém verticsl, que se pro-

longs desde un nivel por encims de dichos medios‘de epﬁgé—
ds de slimentscidn, hasts un nivel por debsjo de la sﬁﬁé}-
ficie superior del lecho fluidificado, psra crear por-lo
menos dos zonss en una de las cusles por lo menoé d¢ di-
chas zonas, las particulss de catalizador ascienden juntbo

con particulss de ures fundida y en otra de dichss zonss,

-poniéndose en ls zons o zonas que conbtienen particulss de
catolizador ascendentés, medios de intercombio de calor pa
ra suministrar calor a la reaccidn.

- El medio de reaccidn es altsmente corrosivo,.
en particul?r, en los puntos en los gque hsy presente ures
no convertida. Las propuestss anteriores para evitar ls

corrosibn mediante ls introduccién de la ures en el lecho

|

por lo menos, lazs particulas de cetslizador descienden, dip
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- rluidificado poﬁ encime de los cambiasdores de dalor conte-
s ; : »
nidos en &1, tiénen lss desventajss de que por encimz de
1a slimentacién de ureé debe'haber presente todsvie uns
centided de catalizadpr suficientenente grande, lo que re-
5 quiere un recipiente de resccidén grende, y de que ls velo-

cidad del ges debe ser bajs, para conseguir uns conversidn

satisfactoria (solicitud de patente holsndess 7305960).

o

/ "En ests realizacibn, la corrosidén de los medio$ .

de intercsmbio de calor es significativsmente menor que’la

. s

10 corrosidn experimentads por los medios de intercambio .de
calor insteledos en un rezctor convencionsl, sin un miém-
bro divisor verticsl. Ademds, la 6orrosi6n de otres piezas
met3licas del reactor, en particular de 1la' pared del réac-
tor; y de cuslquier placs &e distribucidn de ges instalsds
< 15 en el -fondo del reactor, es- también disminuida.LEsto Qdée
‘bosible emplesr psrs ls pared del reactor ¥y pars las pigé

' z8s interiores, materisles estructurales més borstos. '~

.

La divisibn verticel dentro del recipiente de
reaccidén de scuerdo con 1ls invencidn, puede efectuarse, pon
20 "ejemplo, medisnte un miembro divisor tubulsr sbiexrto, dis-

puesto verticalmente dentro del recipiente de reaccibn, o

mediente uns o més placas gn disposicibén diamebralmente G-

nica. La divisidén en mds de dos zonss puede efectusrse me-

disnte el uso de placas en intersecéién, o medisnte una ply
25 . ralidsd \de miembros divisores tubulsres, de tal modo que sd
creen une o mbs zonss psra lass particulss de cstslizador ag
cendentes, y que se cree una pluralidad de zoﬁas pars las
particuias de catalizador descendentes, o 2 lo inverss si
ge deses, que se crec un ﬁﬁmero de zoﬁas igusl pers las paxn

'30 tiguias de cetslizador sscendentes y descendentes. Si se

1028




. P- 87.971 : ) ’ 7 . V_ ' Hola nom. 9

— deses, el miembro o miembros divisores puede disciiarse de

tal modo que puedsn funcionar el mismo tiempo como medios
. i -

de intercambio de calor,
. 1 N

; : :
Prefﬁrlblemente, el miembro divisor verticsl

) ' ol . .
5. es un tubo de dyémetro uniforme, con extremos superior
! , :

e infeLidr abie?tos, que divide sl lecho fluidificado en

{
dos zonas concéntricss, conteniendo laz zona central los

- elementos necessarios pars ‘el suministro de calor, y fun-

o

clonsndo como uns zond en la que el cabalizsdor asciendes
10 'El uso de 1ls zons centrsl como uns zons de subida, tigne,
13 ventajs de que es sencillo acomodsr el cambisdor de-ca-

lor en el lecuno de cetaslizsdor, y que ls corrosibén d€l, res
- -~ A

13

tor esth éubstanciélmente inhibida, puestd que 13 -zona.de
subida, en 1ls cusl reinsn las condiciones mds corrosivas,

ol 7 .
15 estd encerrads o ?odeada por el miembro divisor tubulgf._
'Entonces, las toberss de la ures favorecen el flujo déiﬁa;
ticulas de catslizador desde la zona de basjads hacis le;%g
na de subida. Debido 2 que el miembro divisor, especiéiﬁég
te un tubo, no tiene funcidn de subgtentaciéﬁ, y 8 que 13
20 diferrncia de presién.enfre las zonss es peqﬁeﬁa, la cons-
truccioOp puede ser ligers.

El miembro diviéor puede ser instslado en el
reactor en uns posicién fija o desmontéble, siempre que no
se estorbe indebidamente.el'flujo del bataliéador. Por ejen
25 - plo,rpuedelepoyarse soﬁre soportes de uns piaga de distri-
bucibn de gas, o puede estar unido o 18 tapa del recipien-
- te dé resccidn, o puede esﬁar fijads 8 la.pared interior
del recipiente de reasccidn. por medio de piezas.de unidn, o

estar apoyado sobre protubersnciss que sobresslen de dichg

30 pared. El materisl estrﬁcturai del miembro divisor puéde

A

4028 V L SR AR "'Lf;':::-. -
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~6$tér constituido, por ejemplo, por lss diversss clases de
acero inoxidsble,

Is cars inferior del miembro o miembros diviso
res se prolongs desde un nivei por encime de los medios de
entrada de slimentacidn de 1o urea, dependiendo la distan-
cia real del tipo de toberas psrs ls ures utilizadas en
los medios de entrads de slimentscibn y, ususlmente, es en
tre 10 y 100 cm, preferiblemente, entre 25 y 60 cm.

La parte slts del miembro o miembros diviscres
se prolongé hasta un nivel en el lecho fluiaificado pé%i@g
bajo de ls superficie superior del mismo, de tal modo .que
lss particu;aé de cotelizsdor pueden ser transferidass; £é-

cilmente desde uns zons 8 1la otra. Le distencia entre lp

parte 8lts del miembro divisor y ls superficie superior del

lecho-fluidificsdo es, ususlmente, de 10 cm por lo menos.

Ls longitud de dicho miembro es, preferiblemente, de 1 me-|

, tro por lo menos,. . ’ ' R

El miembro divisor verticsl esté contenidgvﬁér
completo en el lecho fluidificado de la zons inferior. No
" debe prolongsrse 8 través de la divisidén que separa 3l ca-
tslizador en uns zona superior y ﬁna‘ihferior, puesto que
se perderisn por cbmpleto:;as ventajas de ls invencign.

Is consecuencié seris qﬁe el rendimiento de
melamina quedsris reducido, y que el efecto positivo del
miembro. divisor verticsl sobre l2 supresibn de la corrosidiy,
se perderis. ' a

Ademds, el efecto sinergético de le combinsciba
del miembro divisor horizontal y el vertical, dessparece.

Este efecto reside en que dichs combinacidn hace posible

tener una alimentacidn de ures superior de ls que es posi-
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: i : . o
[~ ble con.cads uns de lss divisiones solamente, mientras el
- . !

. / .
. gar ninguns corrosibén mensursble.

se bransports eficszmente cslor desde los medios de inter

- estar comprendids entre un 5% y un 35% del Sres de ld. secH

-entre 1:1 y 10:1.

g . . . "' Hojn ntim. 7

]
rendimiento pefmanece igusl o es superior, y no tiene lu-

Ie aplicacidn del miembro divisor verbical fa

vorece el mezclado en el lecho fluidificasdo, con lo que
!
cembio de caslor,
; Bl frea de 1agsecci6n traﬁsversal de la zoné

o zonas con varticulas de cetalizador Qescgndentes, ﬁﬁéﬁb
cidn transversal libre totsl del recipiente de reacciéﬁ‘y,
preferiblemente, estd comprendids entre 10 y 25% de éiqﬁa
brea total, . ' M%"

Ls proporcién}enfre alturas v didmetro de,aQue—
11ls parfe del recipiente de‘reaccién en la que se alqgé}el
lecho de cotslizsdor fluidificsdo que estd dividids en, zo-
nas, puede estar comprendids entre 0,5 ¢ 1 7y 10 : 1 ;s -Prel
feriblemente, estd comprendids entre 1:1 y 5:1. -

Is proporcidén entre longitud y didmetro de un
miembro divisor tubulsr esté compréndida, preferiblemente,

£

Se da preferencis s un procedimiento en el cuall

™

1ls zona superior se hace funcionar en condicicnes substan-
cislmente adiabéticas;hiegtascircuﬁstancias, la temperatu~
re de 13 zona superior ests determinada por el grado de in|
tercémbio de catslizador entre ls zona superior y la zons
inferior que funcions isptéfmicamente, y por las resccio-
nes exotérmicas que tienen 1ugar. No se sfiade ures de nue-

va aportacidn s 1s zona superior. Sin enbargo, es posible

=

eliminar calor de ls zona superior de otrs meners, por ejel
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plo, por medio de intercsmbio de calor.

do 3 la zons inferior. Esto puede hscer disminuir ligera-~

" 110, , ’ «

mantenimiento y. de evitar su obstruccibén por particulss de

Hoja ntm, 12

En algunos cssos, puede ser necesario restrin-
gir los dimensiones de ls zons inferior, de sl moners que
ses dificil encqgtrar acomodo 8 uns superficie de celents-
miento,suficienéemente grande., Entonces, puede ubtilizarse
entre las zonas{una divisidn comparativemente abierté, y

S )
parte de 1o sugerficie de qslentamiento total puede montsp
se en la zona superior. El calor aplicedo en la parte al~
te serd sbsorbido entonces por el catalizador y transferi-
mente el rendimiento, pero es una ventajs el que la akéura
totsl del resctor pueds ser menor y que el volumen del Ie-

cho de catalizsdor de 13 zona inferior pueds ser mds péqug

~

El nivel inferior del lecho fluidificado se .

-

crea, como es habitusl, medisnte un elemento de distribu-

Bl

cibén de %8s, por ejemplo uns place de distribucidn de.gss,

ST I

3 través de ls cusl pass el zgas fluidificente. El flujo de
dicho gas puede ser, debsjo de 1s zona o zones pars que 8s
ciendén lss.particulas.de catalizador, mayor due debajo de
1ls zons\ o zonss pars que desciendan ias particulss de cats
lizador (si es conveniente).

Ls ures se suministrs en eéfadq fundido, s trs
vés de uns o mds toberes, en particular,tobéfés de dos fa-
ses, en los medios de entrede de elimentscidn. Teles tobe-
ras estén instslsdas, preferiblementé, en 1é'pared del re-
cipiente de reacéién, por encims de la plsca de distribu-~

cién de gas, con el fin de facilitar 1la instelscidn y el

/ . : Lo
catalizador cuando se interrumpe o reduce el suministro de
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— 885 fluidificante., Usualmente, tsles toberss estdn colocad
das en uﬁ punto situsdo entre 10 y 75 cm por encima del
elemento de distribucidn de gas,. de ta3l manera que no se
.,pulverlce directsmente contrs el elemento de dlstrlbu01on
5 de gass, nada de ures fund1§a, 81 hay presente un miembro
divisor vertical, las toberss se disponen, pfeferibiqmen-

te, de tal moners que ls pulverizacidén de urea fundids se

dirijs horizontslmente o Yigersmente hacis abajo, de tal

nodo que ls punts de 1ls llama denominads "llama de tcbera"

s A

10 ' llegue hasts un punto por debsjo de la zons o zonss de su~
bide, mientrss que ls 1llams de tobers puede pvolonwarse a

trovés de 1z zons o zonas- des tlnadas 3 zons o zonas de bg-

- 4a

jada. - .' o . ) E ao‘;_»»a

-

El gas que contiene amonisco utilizado en el

15 procedimiento de conversién, se utilize como ges fluidifi-

a -

cante y puede ser utilizsdo también como 83s atomlzador pa

rs ls ures fundidas., ILas pronorc1on entre smoniasco ¥y urea- in

-‘,‘A“

troducidos por el fondo del reactor pueden ser, por ejempl

7
-

de entre 1 y 5 metros clibicos (C.N.) de smonfiaco por kg de
20. urea, preferiblemente entre 1,5y 2 md (G.N.)/kg de dibxi-
do- de carbono. La velocidad del gas en el reactor, medida
8 lo largo de la zons 1nferlor, puede veriar entre 5 cm/se
gundo y 200 cm/sevundo- en la mayor parte de los cesos, se
utilizen velocidades de gas comprendidss entre 20 cn/segun
25 do y 70 em/segundo. . _ o

- E1 catolizador puede ser cualesqulers de los.
catallzadores blen conocidos, utilizsdos en ls produccidn
de melsmins s partir de ures, por ejemplo, 6xido de olumi-
nio, 6xido de sluminio sobre éxido de silicio, 6xido de sij

30 licio, éxido de titenio, 6xido de zirconio, fosfato de bo-

4028
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L-ro 0 fosfato de .sluminio, o uns mezcla de los mismos, El

-1 a 1 figura, sin que esté resbringida a ells,

Hoja nGm. 14

‘-

ol

t4rmino "cataliéador" o "materisl cataliticemente activo"
denots squi cuaiquier'substancia que favorece 1o conversidh
de ures en melémina, en las condiciones de reaccidn,

Ususlmente, en ls parte alta.del recipiente de
resccibn se 2lojs un cicldn pars separsr las particulss de
cataiizador sblides desde los gases de reaccién, y el cual
estd/ montsdo con un tubo de bajads pars el retorno'de les
particulas al lecho de catalizasdor. En una reaiizaciég“pqg
ticular de scuerdo con la invencidn, el tubo de bajadster
mina en la psrte alts de la zona de flujo déscendente)@@

las particulas de cetalizador. , c

h

En uns realizacibén del procedlmlento de ag%ep—
do con el presente estado de la técnica, el tubo de baaada
debe prolongsrse hasts el fondo del lecho fluldlflcado, y8
que, de otro nodo, pueden surzir problemss de i 1u1d ic ax

>

cidn. Uns consecuencis es, sin embargo, que el cicldn dgbe
colocsrse 8 una considersble slturs por encims del lecho,
psr2 supersr la diferencis de presién que es resultado de
ls diferencis de densidsd entre las perticulss de catalizs
dor en el lecho y en el tubo de bajada:

En una resllzac1on especial de acucrdo con la

invencibén, no se tropleza.con este problems, de tal modo
que es suficiente con un tubo de bajeds menos lsrgo y el
reector\puede ser con81derab1emente menos alto,.

Is invencidn se expllcara ahora con referencis

En la figurs, que representa un reactor en el
cusl se puede reslizor el procedimiento de le 1nvenc1on,

las flguras tienen las siguientes referen01a
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‘del cstalizsdor desde los geses de reaccibén. E1l polvo de
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1. resctor
-1 2, tobers de la ures

. tobers de 1z ures

3
4, tobera de alimentacidn del gas fluidificente

5. plsca de distribucidn del gss fluidificante
6. tubos del cembiador de calor
7. plato perforado

78. tubos del &ambisdor dJe calor

9. cicldn eliminador del polvo o meenh
. : T aata
10. tubo de bajada i
11. descargs de gas de sintesis = e
12. miembro de sepsracidn verticsl ‘ o

4 Aaa

En el reactor 1, la ures se inyecta o travéévde
las toberas (1, 2), junto con NHB,'en un lecho fluidifica-
do de-particulss de catalizador. El lecho se fluidifics po
medio de NH, distribuido 2 lo largo de la secciéh transﬁgg
sal del resctor medisnte la tobers de alimentacibn 4 y-ls
plascs 5 dé distribucidén de gas. El lecho fluidificsdo ée
mantiene 2 1a temperatura desepds por .medio de los tubos 6
del cambiador de éalor, los cuszles se muestran squl esque-
méticamente. |

" Los tubos del cambiador de calor estén montado
dentro de un miembfo de sepsracidn vertical (12) de f;rma
tubulsr. .

' El reaator 1 estd Aividido en dos secciones pol
el pXato perforsdo 7, por enciﬁa del'cuai estén.dispuestos

los tubos 8 del csmbisdor de cslor.

~ En ls perte slta del resctor 1 hay un ciclén 9

psra la eliminacidn de polvo, 8 fin de separsr el polvo

e}

L°ZJ
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~ catalizador rLCHDGTGdu aqui, se devuelve al lehO de cato-
liz ador 11fcrlor, a través del tubo de bajads 10. Los ga-
ses de reacciéé salen del reactor 8 través del miembro de
descarga 11.

5 - Se proporcionan los siguientes ejemplos:

Ejemplo I

P ' | La prepasrscidn de melamiha se realizé en un
rea%tor de lecho fluidificado, cilindrico, con un didmetro|
interno de 1,45 metros y wne slturs total de 15 metros; El
10 catallzador se fluidificd allmentando amonlaco 8 travééiﬁe
uns placs de distribuciébn de 33s equlpada con coberas;jy
se calentd mediante los tubos de intercambio de éaloﬁ eﬁ;
el resctor, por los cusles flula sal fundlda. Se allme to
ures liquids sl reactor, dlrectamcnue por encinme de la pls
15 ca de .distribucibén de gss, por debéjo-del cambisdor de .ca-
lor, por medio de toberas de dos fasés,rutilizando amaqia—

o co. como gas atomizador. Is melsmina se sisld del reactor

T,

'de uns manere conocida. A uns altura de 6 metros por enci-
m3 de ls plecs de distribucién‘de.gas, estaba montado en el
20 reactor un plato perforado con un frea superficisl libre
de 40%, de tal meners que se habis reddéido el flujo de ca
talizsdor hosts aproximadamente un 10%, del flujo sin el
- plato perforsdo. Pars contenidoé de catalizadox de 5.800 kg;
' se midid uns alturs de lecho de 1,7 metros'en el seguﬁdo '
25 reactor,\por encime del plato pepforado. Iss toberas de dos
fases'aliméntaron 644.g de ures por éegundb, con 405 g de
~a'moniéco por segundo como gos stomizador. El gas de fluidi-
ficscidn slimentado ers 401 g jor~segundo.de émbniaco,,de
‘tal modo que la proporcibén de smonisco/ures e}a'de 1,8 me-

30 tros clibicos (C.N.)/kg de ures. El catalizador ers 0,40 kg

4028
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— de urea'nor hors y por kg de catslizador. Iss condiciones
de reaccidn eran una presidn abuoluta de 6, 5 atmosferas
absolutas, y una temperatura néxima de 59000 medids .en ell
lecho dal segundo reactor. Como resultado de las reaccio-
nes e otérmicas;en el lecho del segundo reactor, que fun-
cionaba,édiabéﬁ&camente, la tempersturs en el ;ecﬁo del

: segundo'rgsctog ers 1,52C mds alts que ls temperaturs de
la zons inferiof. ul rendlmlento de la conversidn de 1s
urea anhldra en melsmina, ascendid s 98,7% del valor teo-

L= x

rico. ) Taat

Ejemplo T

Se realizsron en el reéctor'descrito en él %l
jemplo I, una serie de ensayos A-F,'en los cuales'se if
ron varias cantidades. ademas, se efectuaron en este resdc-
tor dos ensayds Gy H, mientras el lecho por encims ag}"

- plato perforado estéba provisto con.un,cambiador de dﬁldﬁ
que suministrabs sproximadsmente el 25% del calor totii{j
que habis de éer alimentado sl reactor. El ligero sumento
de la difersncia de tempgratura entre los lechos de cata-
lizadqr de lss zonas .superior e inferior, indica un eficez
transp rte de cetelizador y,'pér lo tesnfo, de calor, entre

los dos lechos de catelizasdor. Los resul ados de eutos Ell~

S8yos se exponen en 1s taola-que se acompana,
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‘placa de distribucidn de gas y 0,4C m por débajo del Eﬁf@e

inferior del tubo. En 1ss condiciones de funcionamiento;.la
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Un tubo que tenis un difmetro de 1,30 m y uns

longitud de 5,20 m, se instald concéntricamente en un reci+
- !

. a . 4 . s
piente de resccidn, de lecho fluidificado, cilindrico, pro-

visto en el fondo de una plsca de distribucibn de gas, por

l

debagolde K cual se alimentsbs smoniesco como £8s fluldlfl—
cante. El dlameﬁro 1nter10r del reactor era de 1,45 m. En

1s pared del reactor se ingtslsron toberas de dos fases,

para ls pulverizacidén de las ures, 0,20 m por encime de. 18,

llamas de tobers de las toberss alcanzaban 8 un punto? por

"

debajo de ls aberturs 1nferlor del tubo. EL tubo encenpabq

también los haces de cambisdores de color pars el suminis-

tro de _calor. Los tubos mis inferiores estaban situadoéno 8
I

\\A

m por encime de las toberss de ls ures. A una distancia de

-

* »

6,60 m por,encima de 1s placa de distribucién de gas, esta-

~
-.,,7*

ba montads en el reactor una placs tamlzadora que tenia un

frea superficisl libre del 40p. El reactor se cargd con
6.000 \Kg de catalizadgr_dersilice—alﬁmina, cantidad suficig
te parad prqporcionar uns glturs de lecho de 9,0 metros por
encime de ls placa de distribuéién de ggs, en las condiclo-
nes de funcionamiento. Se slimentd ures s la velocidsd de
940 g de ures por segundo, con 200 g de asmoniaco por segun-
do como goé atomizador; ¥y 1.000 g de amoniacb por segundo
como gas de fluidificacibn. Ie presibén sbsoluta en ol reac-
tor efa de 6,5 stmbsferss y la temperafura se mantuvo 3
38590, | | |

En estes condiciones, la eficacis de ié cbpver-

~

sién de ures snhidrs.en melsmina fue del 97,5% del valor

n
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- tebrico.
| Después de un periddo de funcionsmioento de 6 me
ses, durante el cuaol se voerid el suministro de ures entre
300 y 950 g/segundo y la proporcidn de amoniaco/ures se
5 varid entre 1,4 y 3,4 metros clbicos (C.N.) de NHB/kg'de
urea, el reactor se parb y se vacid. Al inspeccionsrlo no
se observd corrosidén sprecisble en forme de corrupcidn del
" espesor de pared o de pigadura de los tubos del cambizdor
de cslor, ni de otras piezss metdlices del reactor, lus-
10 cuales estﬁban hechas de scexro al cromoniquél (18—8).:“:
En un recipiente.de reaccibén de lecho flui&ifi—
cado convencionsl, en el cusl 1ls distsncis entre 135—%0%6—
ros de ures y los tubos de cambiador de calor superpuaétos
ers de 0,20 metros, se observd, después de un periodo de.
15 funcionsmiento de & meses, uns corrosién en forms-de pica-
durs de los tubos hechos de scero sl cromoniguel (18—81;’
' . En el procedimiento de scuerdo con 1s invenc;§n,
1s ures se pulverizd nor medio de toberas, con uns lléga
de tobers de emtre 0,7 y 1,0 metros. En el resctor conven-
20 cional, se hizo uso de varios centenares ée toberss, con
una longitud de llsms de 0,2 metros, de tal meners que la
proporcibn entre ls longitud de 1lsme y lo distencis hasta
los tubos de cambiédor‘de.calor, ers la misms en ambos co-

S0S5.
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REIVINDICACICNES

i

/

Los buntos de invéncién propis y nueva que.se
presentan para que seen objéto de esta solicitud de Paten-
te de Invencidn en Espefia, por VEINTE sflos, son los que se
recoéen en las reivindicaciones siguientes:

,J ' 'iﬁ.- Un procedimiento psra preparar melsmina

por %alentsmiento de ures o de productos de descomposicidn

térmica de lz misms, en presencis de un catslizsdor y e’

o
a0

amonisco, en un resctor provisto, por lo menos, de QO%‘le-
chos de cstalizsdor, montenidos en un estado’fiuidificﬁho,
caracterizado porque ls reaccién:se efectia en un rea%téﬁ
provisto de uns divisibén permesble al catélizador,‘qugiﬂir
vide 8l cstalizador cn unaizona fluidificads inferior, .man+
tenida 3 uns tem?qratura entre 325 y 4259C, en 1s que;gé}_
introduce el materisl de alimentacidn y en la que unaxpgﬁ—

o

porcidén principal sé convierte zn melamina, y uns zona{f}ui
dificads superior, msntenids s uﬁa tempersturs igusl oiéu-
perior que la temperstura de dichs zome inferior, y en la
que dichs 2ivisidn permife un flujo de cetalizador de entre
el 5% y el 75% del catalizador que fluifia si no estuviers
presente dichs divisidn. o .

28, - Un.procedimiento de acuerdo con 1s reivin-
dicscidn 12, en el cusl dichs divisién permite un flujo de
catalizador de entre 105 y 50% del catslizador que fluiris
si no’estuviers presente dicha divisién.

2,- Un procedimiento de ecuerdo'con 1la reivin-
dicacién 12, o reivindicacidn 22, en el cual ia temperatu-
ta de dichs zons superior'se mantiene a un ni&el més.alto

que la tempersturs de dicha zons inferior.

T —
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!

42,- Un procedimiento.de acuerdo con cuslquie-

H

re de lss reivindicaciones 13 a 32, en el cusl lo rcaceidy

en dichs zonas superior sc efectls en condiciones substsn-

cialmente adisblticas.

SQ.e!Un procedimiento de acuerdo con cuslquiera

de lag’ reivindicsciones 12 8 42, en el cu3l el tiempo de

!

permonencis media de los reaccionantes er"dichs zons supe-
rior, es de 0,5 a2 20 segundos. 7

62,~ Un procedimiento de scuerdo con cuolquiéra
de las reivindicaciones 1la 3753, en el'cual'el.tiempo;dé

permonencis medio de los resccionsntes en dicha zona supe-

” -

rior, es de 1 8 10 gegundos,

72,~ Un procedimiento de acuerdo con cualqu;era

. . b e : -
pulverizas ures fundids s través de medios de entreds de sli

mentacidn, en dicha zona inferior, estendo dividide dicha

zona inferior, por lo menos, por un miembro divisor verii-

cal que se prolongs desde un nivel por encime de dichos med

dios de entrads de alimentacidn, hasts un nivel por debsjo
de la\superficie supeprior del lecho fluidificado, pars cred
por lo \menos dos zonas, por 1o menos en una de ias cuales
de dichss zonss, las pafticulasrde catelizador ascienden

junto con particulas de ures fundids, y por'lo menos en

otre de dichas zonas, las particulss de cstalizador desciey

den, disponiéndose en la zonas o zonas que contienen pérti-
culss de catalizador ascendentes, medios de intercembio de
calor paras suministrar caslor sz la reaccidn.

-82,~ Un procedimiento de scuerdo con la reivin-

dicecidn 72, en el cusl el miembro divisor es un miembro

tubulsr de extremos abiertos,.de diémetrq\uniforme, montadq

r
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— concéntricamente en el reactor.

dicscidn 82, en el cusl 1ls zona. central cresda por dicho

de longitud a didmetro de‘dicho miembro tubulsr, es entre

de resccidn.

‘parte a2lte de dicho lecho fluidificado, es de 10 cm por lo

Hoja nfim. 23

! 9a3,- Un procedimiento de scuerdo con 18 reivin-

miembfo tubular, Iuncioné como una zons con particulas de
csteiizador_ascendenteg.

108,- Un procedimiento de scuerdo con 1s reivinp
dicecidn 82 o reivindicecién 92, en el cual la préporcién

1:1 y 10:1. | e

bR}

.113.- Un proéedimiento de scuerdo con cualaﬁie~
ra de las reivindicsciones 72 a 108, en el cusl el Sres-de
1z seccidn trensverssl total de ia ZONd O ZOon3s para }aé*
particuias de catalizador descendentes, es entre ¢l 5%@y

el 35% del 5rea de la seccidn tronsverssl del recipiente.

i : i
122,--Un procedimiento de acuerdo con cualguie-
ra de las -reivindicsciones 72 a 112, en ¢l cusl el éreéT?g
tal de ls zons o zonas pars las particulss de catalizaaor
descendentes, es entre el 10% y el 25% del fres de la sec~
cibn transvérsal del recipiente de-:eaccién.r
132.~ Un procedimiento de acuerdo con cuslquie-
ra de las reivindicaciones 72 a 122, en el cusl ls distan-
cis desde los medios de entrads de elimentacién hosta el
fondo de dichs zona o zoness, es entre 10 y 100 cm.
' - 142,~ Un procedimiento de scuerdo con cualquie-

r3 de’ las reivindicaciones 72 a 132, en el cusl ls distan-

cis desde 13 parte alta de dichs zona o zonas, haste 1

mnenos.

158,= Un procedimiento de scuerdo con cuslquie-
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- ra de las rcivi?dicacio es 1a a 102, eﬁ el cuai-en 1la par-
te alts del'reiipiente de resccibn, estd montado un cicldn
para ls separaéiép de las pofticulas de catalizador desde

los gases de fcaccién, terminsndo ¢l tubo de bsjsds de di-
cho cicldn, en ls parte slts de la zona de flujo descenden

te de las psrticulss de cetelizador.
[

i

;6§.- Uﬁ procedimiento de scuerdo con cualquie-~
rs qe las réivindicaciones la 3 152, eﬁ.el cua} la tempe—
ratura de dichs zons inferior es entre 325 y 380¢eC, y'lé
temperaturé'de dichsa zoné superior, es entre 350 y 40696.

172,- Un procedimiento de acuerdo con cuslquie-

ra de las reivindicasciones 12 a i6§, en el cual ls presién
en e1 react6r es entre 5 y 12 stmésferaséaﬁsolutas. -

' 18a,~ UN PROCED&MIEHTO PARA PREPARAR MELAMINA.

- Tsl y como se hafdescriéo en la memoris qu@fép—-

tecede, representsdo en los dibujos que se acompeiisn 3y con

los fines que se hon especificado. -

s

Ests memoris conste de veinticustro hojss escri+4

" tas a2 mdquins por una sols cara.

Madrid"] 0 FEB1‘3 78
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