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Postupak za odjeljenje karbamida iz rastopine, koja sadrzi vodu, kiselinu, kar-
bamid i eventualno derivate karbamida,

Dopunski patent uz osnovni patent Br. 2135.

Prijava od 15. oktobra 1923,

Vazi od 1. juna 1924,

Najduze vreme trajanja do 31 jula 1938.

Pravo prvenstva od 3 novembra 1922, (I'rancuska.)

Glavni patenat opisuje postupak za odje-
lienje karbamida od rastopine, koja sadrZi
vodu, kiselinu, karbamid i eventualno sasta-
vine derivata karbamida

Produljujui prou¢avanje postupka, koji je
predmet glavnog patenta, predloZee drudtvo
je otkrilo, da se u koncentraciji sumporastih
rastopina karbamida, bilo iza predjaSnjeg
odjeljenja leda ohladjivanjem, bilo bez pre-
djaSnjeg odjeljenja leda, moZe temperatura
koncentracije tjerati na 60" ali Sto je jako
od vaZnosti, da se ne predje temperatura od
75", da se karbamid pretvara viSe ili manje
potpuno u sulfat amonijaka Transformirana
koliCina ovisi o koncentraciji kiseline, vremenu
grijanja i o temperaturi Na primjer, za ra-
stvor, koji sadrZi 1750 dijelova monohidrata
H:50: u stanju kiseline od 53° B, za 1 dio
duSika i za trajanje grijanje od 2 sata na
temperaturi T, koli¢ina transformirane H:SO\
u sulfat amonijaka izraZeno u procentima to-
talne H:S04, jest:

r transformirana HaS80:
TOX Sttt 0,65%0
Ch U R, 1,52,
AU e 4,81,

5 B 1088 ,
90° . . 17,10,
iy LoT00, -
100° . 100,00 ,,

Koncentracija karvamida moZe osim toga

biti potisnuta mnogo vige dalje od one gore
spomenute. Tako je bilo mogue upotrebom
predloZefeg postupka dobiti rastopine sadr-
Zeli:

karbamida 81,8%
vode 641 "
kigeline % =% SECSINE1 91 1%

koje daju_bolji iznos kristaliziranag karba-
mida.

Postupak se moZz upotrebiti, kako je bilo
refeno u glavnom palentu, bilo bez predja-
Snjeg odjelenja leda t j. direktnom koncen-
tracijom toplinom, u stanjima, u kojima je
karbamid Stalan u sredini kiseline, — bilo
predjadnjim odjelenjem leda ili hidrata kise-
line ohladjivanjem

U slucaju odjeljenja karbamida bez predja-
Snjeg izluCenja vode u obliku leda postupak
se moZe izvesti, na primen, kako slijedi:

a). Slucaj upotrebe bez predjasnjeg odjele-
nja leda

U predoCenju ovoga slutaja upotrebe treba
upotrebiti trokutasto predolenje (istostranican
trokut E, U. S.) navedenog na slici priklju-
Cene crtarije.

Rastopina cijanamida iza hidratacije i trans-
formacije u karbamid predoCena je na pri-
mjer crtom a u trokutu E. U S, koji odgo-
vara postotnoj slijedeCo] sastavini:
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NH
/

CO — 37,45%0
\
NH:
H.0 — b7,02
H2S0: — 5,53.

Ova se crta nalazi u trokutu, u odgovara-
juem predjelu nezasiCenih rastopina od 20°.

Isparava se pod sniZenim pritickom bez
prekoralivanja temperature od 75°% Predno-
sno je voditi vakuum, tako daleko, koliko je
samo mogu€e, da se na taj nacin dobije ni-
ska tacka vrenja.

Odno8aj H>S80: ne mijenja se u toku ispa-
ravanja i sastavine teku(ine slijedi na diagra-
mu put s ¢. Crta a, koja se nalazi na izo-
termi kod 70, 5t0 je mesto zasifenih rasto-
pina, polimaju se taloZiti kristali, polazeiod
ovog Casa do onoga, kada prestaje isparava-
nje, t j. kada je dostigla 75° U tom trenut-
ku faza tekudine predoCuje sastavinu talke ¢

koja je
NH:
CcO — 818
NH:
HO i
H2S01 — 12,1,

Koli¢ina kristala karbamida staloZenog od
« do ¢ predoCuje 20%o cijelog postojeceg kar
bamida u rastopini od pocetka isparavanja.

Rastopina ohladjenja na primjer na 11°
daje ve¢ znatnu naslagu kristala, U toku o-
hladjivanja, sastavina se mijenja slijedeCi de-
snu stranu g — kiselina 53°.

Kod d se susrefe izoterma 11". Mogu se
onda odijelit kristali od osnovne kisele luZine,
koji predoluju sastavnu talku d, koja je:

NH:

/

co — 62
N
NH:
H:0 — 13
H:S0: — .25,

KoliCina staloZenog karbamida u toko ovog
ohladjenja je jednako do 63 64)0 cjelokup
nog karbamida postojeCeg u sistemu prije
isparavanja.

b). Slucaj upotrebe za predjasnjim  odelje-
njem leda

U slu¢aju odjeljenja karbamida sa predja-
Snjim izluenjem vode u obliku leda moZe se
postupak izvesti, na primjer, kako slijedi:

Ovo se odjeljenje vrSi, prednosno sumpo-

rastim rastopinama karbamida siromaSnim s
H2~01

Elektri€na mjeSavina odgovara koncentra=
ciji nd 34”0 karbamida Iznad ove sadrZine
staloZe rastopine karbamid; povrh nje se sta
loZi led Temperatura taloga eutekticne mje-
Savine je zatvorena izmedju 10" C i 15'C.

Rastopina karbamida dobivenog polazedi od
cijanamida i kojih je koncentracija niZa od
351/0 karbamida mogu se koncentrisati ovim
postupkom

Dok ternerne mje8avine imaju dovoljnu kon-
centraciju H2" Oy, na primjer 10 do 2070 od
H:SO: odgovaraju¢i za 1 kge. do 1,7 kgr.
od Mh H.SOi za 1 kgr dusika, &vrsto tije-
lo koje se taloZi usljed ohladjenja rastopine
nife sastavljeno od Cistoga leda, nego od hi-
drata H.SO: vrlo siromaSnog na monohidratu
sadrZeCe 2,650 H2S'h i 97,3500 vode Ono
se moZe odijeliti centrifugacijom kako je to
bilo redeno za led Faza tekuline se zatim
obogati karbamidom

U jednom i drugom slulaju, sa ili bez odje-
ljivanja predjagnje vode smrzavanjem, osnov-
ne luZine, odijeljene centrifugacijum, kako je
reCeno gore vige, upotreb!jeue su u hidraciji
novih kolifina cijanamida Karbamid se odisti
izbistravanjem.

Ako se vodi ratuna o tome da se jednim
dijelom osnovne luZine iz gore opisanog po-
stupka moZe hidrirati koli¢ina cijanamidove
luZzine, koja ovom hidracijom daje koliinu
karbamida dvostruki od one, dobivene osnov-
nom luZinom, vidi se kako takav ciklus do-
zvoljava u stanju kristaliziranog karbamida
odijeliti cijanamidovom luZinom cjelokupni
karbamid,

Proucavanja su jo§ pokazaia, da je iznos
kristaliziranog karbamida bio za toliko veCi,
Sto je koli¢ina kiseline s obzirom na karba-
mid bila slubija i Sto je koncentracua rasto=
pina bila dulje ostavljena.

Tako rastopine, koje sadrZe 0,3 dijela do
0,6 dijela H:50: za 1 dio duSika i dotle kon-
koncentrisane, dok kiselina dostigne koncentra-
ciju kiseline od 53’ Be, daju vrlo dobar indu-
strijalan produkat kristaliziranog karbamida.

PATENTNI ZAHTEVI :

1) Postupak za odjeljenje karbamida iz
mjeSavine vode, kiseline i karbamida nazna-
Cen time, Sto se rastopina vode, kiselina i
karbamida koncentriSe toplinom i pod sniZe-
nim pritiskom uz temperaturu nizu od 75' C
do takove koncentracije, koja moZe staloZiti
samo karbamid za vreme ove koncentracije a
rastopina s¢ zatim ohladi do dosta niske tem-
perature, da se proizvede kristalizacija kar-
bamida, koja se odijeli od mjeSavine, osta=
viv vodu i kiselinu



2) Postupak za odjeljenje karbamida iz
mjeSavine vode, kiseline i karbamida, prema
zahtijevu 1), naznaCen time, 3to se prije kon-
centrisanija rastopine vode. kiseline i karba-
mida ohladi rastopina dovolino za stvaranje
leda (ili hidrata kiseline vrlo siromaSnog ki-
selinom), %Xoji se odijeli od rastopine prije
nego Sto se pristupi koncentraciji.

3) Postupak za odjeljenje karbamida iz
mjeSavine vode, sumporne Kkiseline i karba-
mida naznaCen time Sto se rastopina vode,
sumporne kiseline i karbamida koncentriSe to-
plinom pod sniZenim pritiskom, do tempera
ture nize od 75' C do koncentracije. koja
moZe staloZiti samo karbamid za vrijeme ove
koncentracije, a rastopina se ohladi zatim’ do
po prilici 0' C, da se proizvede kristalizacija
karba mida koja se napokon odijeli iz preostale
mjeSavine vode i kiseline

4) Postupak za odjeljenje karbamida iz
mjeSavine vode, sumporne kiseline i karba-
mida sadrZede 10 do 20'0 sumporne kiseline,

naznalen time, Sto se rastopina vode sum-
porne kiseline i karbamida ohladi do tempe-
rature, dovoljne za tvorbu hidrata sumporne
kiseline jako siromaSne monohidratom koji
se odjeljuje od rastopine, zatim Sto se topli-
nom niske temperature koncentriSe preostala
rastopina vode sumporne kiselina i karbamida
do temperature niZze od 75" C do koncentra-
cije, koja moZe staloZiti samo karbamid za
vrijeme ove koncentracije, a rastopina se za-
tim ohladi do po prilici 0" C, da se proiz-
vede kristalizacija karbamida koja se konad-
no odijeli od preostale mjesavine vode i ki-
seline.

5) Postupak za izluCenje karbamida iz
mjeSavine od karbamida sa vodom i sumporne
kiseline u smislu zahtijeva 1) i 2) nazna-
&en time, Sto se iskorisuju matitne luZine
za preradbu svieZe mnoZine cianamidove lu-
Zine, usljed Cega se Citavi—u matinim luZi-
nama nazoéni—karbdamid izluci u kristalizira -
nom stanju
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