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Wynalazek dotyczy sposobu wydzielania czys-
tego mocznika w postaci krystalicznej z jego wod-
nych roztworéw zanieczyszczonych biuretem.

We francuskim opisie patentowym nr 1.127.788
podana jest metoda krystalizacji mocznika z jego
roztworéw zawierajacych biuret, zgodnie z ktérg
pare wodng w iloSci cé6wnej iloSci wody wprowa-
dzonej przez Swiezy dostarczany roztwoér, usuwa
sie w sposdb ciggly z odparowujgcego roztworu
mocznika z réwnoczesnym usuwaniem krysztalow
mocznika lub tez nienasycony roztwdér mocznika
ochladza sie ponizej punktu nasycenia; w obu
przypadkach malezy zwré6cié uwage na to, aby za-
wartosé biuretu w roztworze odparowujgcym lub
chlodzonym nie przekraczata nastepujgcych war-
tosci:

"o wagowy biuretu gdy temperatura
roztworu wynosi

32 90°C
29 80°C
25 ) 70°C
20 60°C
14 . 5o°C
10 40°C

7 30°C

5 20°C

oraz aby w temperaturach posrednich zawartosé
biuretu nie przekraczala odpowiednich dla tej
temperatury stezenn biuretu.
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Okazalo sie, ze te wartoSci zawartosci biuretu
sg za duze. Nie mozna wyodrebnié¢ czystych krysz-
tat6w mocznika przy zawarto$ciach biuretu, poda-
nych w powyzszej tablicy, poniewaz stale krystali-
zuje wraz z mocznikiem mala ilo§é podwéjnej soli
(2 mole mocznika i 1 mol biuretu).

Stwierdzono, ze prawie zupelnie czyste krysz-
taly mocznika mozna otrzymaé, jezeli zawarto$é
biuretu nie jest wicksza od nastepujgcych iloSci
biuretu w odpowiednich temperaturach:

gdy temperatura

%/o wagowy biuretu roztworu wynosi

21 90°C
17 80°C
14 70°C
12 ‘ 60°C
9 50°C
8 40°C
6 30°C
4 20°C

Aby utrzymaé zawarto§é¢ biuretu w roztworze
ponizej tej granicy, zawiesine krysztaléw mocz-
nika w lugu macierzystym wprowadza sie do obie-
gu na zewnatrz krystalizatora i krysztalty mocznika
oddziela sie, np. przez filtrowanie. Nastepnie przed
zawréceniem roztworu wolnego od krysztalow
mocznika (lug macierzysty) do krystalizatora w ce-
lu polgczenia go z gléwng masg cieczy krystalizu-
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jacej, nalezy go okresowo lub w sposéb ciggly
uwolnié od cze$ci rozpuszczonego biuretu, aby mna
jego miejsce méc wprowadzié biuret, ktoéry jest
stale wprowadzany ze §wiezo dostarczanym suro-
wym roztworem mocznika, zawierajgcym biuret
Jak wiadomo, mozna tego dokonaé¢ np. przez kry-
stalizowanie biuretu w drugim &rystalizatorze
najpierw przez rozcienczenie iugu macierzystego,
a mastepnie przez jego chtodzenie. W tych swarun-
kach c¢ze§¢é rozpuszczonego biuretu krystalizuje
z utworzeniem zawiesiny, z ktérej tatwo krysztaty
mocznika mozna usungé. W celu wytworzenia naj-
Jprzystniejszych warunkéw krystalizacji biuretu
zwigksza si¢ maksymalnie stezenie biuretu w iu-
gu macierzystym przed rozciericzeniem i chiodze-
niem roztworu.

Zgodnie z wynalazkiem krystalizacje mocznika
prowadzi sie w procesie cigglym obiegowym.
W tym celu zawierajgcy biuret roztwér mocznika
wprowadza sie do krystalizatora w sposéb ciagtly,
poddaje mocznik krystalizacji w temperaturze co
najmniej 90°C, pod ci$nieniem ponizej 160 mm Hg,

w spos6b ciggly usuwa z krystalizatora utworzong -

zawiesing wykrystalizowanego mocznika, oddziela
krystaliczny mocznik z cze$ci pozostatego tugu ma-
. cierzystego, zawierajacego 15—25% wagowych biu-
retu usuwa biuret w ilo§ci zasadniczo réwmej ilo§-
ci biuretu wprowadzanego ze §wiezym roztworem
mocznika, a uwolnjony czeSciowo od biuretu tug
macierzysty zawraca z powrotem do krystalizatora.

Przyktad: Do krystalizatora mocznika, pra-
cujacego 'w prézni, w ktérym temperature roztwo-
ru krystalizujgcego utrzymuje sie na 'poziomie
110°C przy cisnieniu 80 mm Hg wprowadza sie
na minute 110 kg roztworu mocznika, zawierajg-
cego 100 kg mocznika, 0,9 kg biuretu i 8,8 kg wody,
a z krystalizatora usuwa sie 100 kg krysztalow
mocznika zawieszonych w 313,5 kg lugu macierzy-
stego. Krysztaly mocznika wydziela sie z fugu ma-
cierzystege i plucze éwiezym roztworem mocznika,
ktéry nastepnie wprowadza sie do krystalizatora,

w celu usuniecia lugu macierzystego przywartego

do krysztatéw mocznika. W wyniku tego koncowa
zawarto§é biuretu zostaje zmniejszona.

" Mocznik oddziela sie przez odwirowanie. Z po-

zostalego lugu macierzystego oddziela sie 8,8 kg

tego tugu, a reszte w ilosci 304,7 kg razem ze
§wiezo dostarczanym roztworem mocznika w ilo$ci
110 kg (100 kg mocznika, 0,9 kg biuretu, 88 kg
wody) stosowanym jako ciecz do przemywania za-
wraca sie do krystalizatora, w kté6rym prowadzi sie
krystalizacje mocznika.
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100 kg odwirowanych krysztatéw, z ktérymi po-
zostaje 6,7 kg bardzo stezonego roztworu mocznika,
ochladza sie otrzymujgc 106 kg mocznika o zawar-
toseci 0,05%0 biuretu.
Oddzielone uprzednio 8,8 kg lugu macierzystego
rozcieficza sie 5,8 kg wody i ochiadza do tempera-

tury 25°C; z tego lugu macierzystego wykrystali-

zowuje 0,9 kg biuretu zawierajgcego 0,13 kg wody
(5 moli biuretu. 4H;0).

Z pozostalego roztworu odparowuje sie wode
w ilosci 3,2 kg w osobnym parowniku w tempera-
turze 120°C pod ci$mieniem atmosferycznym. Za-
tezony roztwoér skladajgcy sie z 6,8 kg mocznika,
0,8 kg biuretu oraz 2,8 kg wody takze zawraca sie
do krystalizatora. Z krystalizatora usuwa sie 11,4
kg wody.

W ten spos6b z tugu macierzystego, zawierajg-
cego 19%/0 wagowych biuretu usuwa sie 0,9 kg biu-
retu, po uprzednim rozcieficzeniu roztworu 5,8 kg
wody, to znaczy stosujgc 6,4 kg wody na kg biuretu.

Jezeli krystalizacje mocznika prowadzitoby sie
w znacznie nizszych temperaturach, np. w tempe-
raturze 60°C i pod ci$nieniem 70 mm Hg, wowczas
réwniez wyladowywanoby w przyblizeniu 25%

* wagowych zawiesiny Kkrysztaléw. Po oddzieleniu

wykrystalizowanego mocznika pozostaltby tug ma-
cierzysty zawierajacy 10% wagowych biuretu.

W celu usuniecia 0,9 kg biuretu z tugu macierzy-
stego malezatoby rozcienczyé tug 11,9 kg wody, to
znaczy 13 kg wody na 1 kg biuretu, a wiec po-
dwo6jng iloScia w stosunku do iloSci stosowanej
zwykle w sposobie wedlug wynalazku.

Poniewaz te wode rozciehiczajgca nalezy pézniej
odparowaé, zmnmiejszenie iloSci dodawanej wody
rozcienczajacej znacznie obniza koszty procesu.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b ciggly prowadzenia prézniowej krystali-
zacji-mocznika z roztworu mocznika, zawierajgce-
go biuret, znamienny tym, Ze roztwér mocznika
zawierajgcy biuret wprowadza sie do krystali-
zatora w sposéb ciaggly, wykrystalizowuje mocz-
nik w temperaturze co najmniej 90°C, pod ci$nie-
niem ponizej 160 mm Hg, usuwajgc réwnoczesnie
z krystalizatora zawiesine krysztalé6w mocznika
w roztworze macierzystym, zawierajgcym 15—25%
wagowych biuretu, oddziela krysztaly mocznika,
a lug macierzysty zawraca do krystalizatora, po
usunieciu z czesci tego tugu biuretu w ilosci, za-
sadniczo odpowiadajgcej ilo§ci biuretu wprowadza-
nego ze §wiezym roztworem mocznika do krysta-
lizatora.

Z.G, ,,Ruch” W-wa, zam. 1994-64 naklad 300 egz.
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