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Procédé de dépollution des effluents de la fabrication du
nitrate d'ammonium et de récupération des &léments contenus
dans lesdits effluents.

La présente invention concerne un procédé de dépollution
des effluents de la fabrication du nitrate d'ammonium et de
récupération de 1'ammoniac et du nitrate d'ammonium contenus
dans ces effluents.

Le procéddé de fabrication du nitrate d'ammonium utilise
la réaction de neutralisation directe de l'acide nitrique par
1'ammoniac. La solution de nitrate ainsi obtenue est ensuite
concentrée par évaporation. Toute installation de fabrication
de nitrate d'ammonium produit donc des eaux condens&es prove-
nant de la neutralisation de 1l'acide nitrique par 1'ammoniac
et de la concentration du nitrate fabriqué.

-

Ces condensats représentent 500 & 550 kg par tonne de
nitrate fabriqué. Ils contiennent 4 a 8 g/litre d'ammoniac
libre et 4 & 6 g/litre de nitrate d*ammonium dissous.

Les procédés imaginés jusqu'a@ ce jour pour séparer l'am-
moniac et le nitrate des condensats n'ont pas été développés,
soit 3 cause de l'importance du matériel 3 mettre en oeuvre,
soit 3 cause de la consommation &'énergie qu'ils impliguent,
ou bien i cause des deux phénomé&nes réunis. '

La perte en azote des uﬁités de fabrication de nitrate
d'ammonium est en effet inférieure ou &gale & 1% de la produc-
tion. Elle atteint par exemple 0,5% dans les unités les plus
modernes. Par conséquent, &tant donné la valeur marchande
relativement faible du produit, cette perte serait tout 3 fait
tolérable si elle ne constituait pas une pollution génante
pour le milieu naturel dans lequel elle se trouve rejetée.

Pour que la dépollution des condensats soit réalisée, il
importe que le coiit de la récupération des &léments polluants
soit le plus faible possible, et de préférence inférieur au
cofit de fabrication normal de ces &léments.

La présente invention a donc pour objet un procédé pour
la dépollution des effluents de la fabrication du nitrate
d'ammonium et la récupdration des &léments contenus dans ces
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effluents, & savoir 1l'ammoniac gazeux et le nitrate d'ammonium
en solution, successivement trois opérations qui peuvent étre
mises en oeuvre séparément ou en combinaison pour constituer
1'unité la plus &conomique dans le contexte de l'usine ou ce
procédé doit &tre implanté&, en fonction notamment des disponi-
bilités en &nergie et de l'utilisation possible des produits
récupérés. Ces trois opérations sont, dans 1l'ordre de leur
exécution :

- la séparation de 1'ammoniac libre;

- la fixation du nitrate d'ammonium dissous dans les
solutions dégazées sur des résines &changeuses d'ions, avec
régénération de ces dernidres par une solution d'ammoniac ou
d'acide nitrigue, restituaht une solution concentrde en ni-
trate 4'ammonium;

- la concentration par &vaporation des solutions de
régénération des ré&sines jusqu'ad une teneur en nitrate permet-
tant son recyclage en fabrication.

La séparation de 1'ammoniac libre peut étre envisagée de
plusieurs mani&res : gbullition des solutions ou entrainement
par un gaz.

La solution la plus simple & mettre en oeuvre, et qui est
préconisée pour la mise en oeuvre du procé&dé selon l'inven-
tion, est un entrafnement par la vapeur d'eau circulant dans
une colonne 3 garnissage ou & pulvérisation & contre-courant
de 1'effluent qui aura &té pr&cé&demment réchauffé. La quantité
de vapeur utilisée est réglée de maniére que cette derniére
contienne 3 la sortie de la colonne 10 & 20% d'ammoniac.

Selon une premid&re variante du procédé de 1l'invention, la
vapeur chargée d'ammoniac issue de la colonne d'entrainement
peut &tre utilis&e pour le réchauffage par mélange de la
solution d'acide nitrique entrant dans la fabrication du
nitrate d'ammonium, l‘'ammoniac libre &tant ainsi fixé& par
1'acide nitrique et recycl& en fabrication.

Selon une seconde variante du procédé de 1l'invention, la
vapeur &mise. par la colonne d'entrainement de 1l'ammoniac peut
aussi &tre utilis&e pour le chauffage de 1'&vaporateur des
solutions de nitrate d'ammonium. Cette vapeur chargée d'ammo-
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niac est alors partiellement condens&e, ce qui permet la récu-
pération partielle de la chaleur de vaporisation de l'eau et
1'enrichissement en ammoniac des vapeurs gui seront absorbées
par la solution d'acide nitrique entrant dans la fabrication
du nitrate d'ammonium. -

Dans cette seconde variante, les condensats de la vapeur
chargée en ammoniac sont eux-mémes chargés en ammoniac et
doivent &tre envoyés en téte de la colonne d'entralnement pour
étre dégazés.

Cette premidre opération de séparation de 1l'ammoniac
libre permet d'obtenir une sclution contenant uniguement du
nitrate d'ammonium dissous dans l'eau. Cette solution est’
traitée par des résines échageuses d'ions, des &changeurs de
cations permettant de fixer l'ion NH4* et des &changeurs
d'anions permettant de fixer l'ion NO3™. La disposition des
résines dans des rédcipients métalliques ou revétus, placés en
série ou en parall&le sur le circuit d'effluent, peut &tre une
disposition usuelle dans la technique.

L'effluent ainsi traité ne contient que 50 & 100 mg/litre
NH4T et peut &tre rejeté dans 1'environnement.

Les résines chargées sont alors régénérées par une solu-
tion d'acide nitrique pour l'&changeur de cations et par une
solution ammoniacale pour 1'&changeur d‘'aniomns. Les quantités
d'acide nitrique et d'ammoniac consomm&es pour la régénératidn
des résines sont réglées de mani&re 3 assurer une autoneutra-
lisation des solutions de régénération.

La concentration en ammoniac et acide nitrique des solu-
tions utilisdes pour la régénération est réglée de manidre &
produire, lors de la régénération des résines, des solutions
contenant 200 3 250 g/litre de nitrate d'ammonium, c'est-a-
dire des solutions 40 i 60 fois plus concentrées en nitrate
d'ammonium que les solutions trait@es par les résines.

Ces solutions de ré&génération riches en nitrate 4'ammo-
nium sont concentrées dans un &vaporateur classique 3 la
concentration nécessaire pour leur rdutilisation ultérieure.
Le type d'évaporateur utilisé dépend essentiellement de la
concentration finale désirée pour l'utilisation de la solution

récupérée de nitrate d'ammonium.
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Selon un premier mode de ré&alisation du procéd& de l1l'in-

vention, les vapeurs produites par la concentration des solu-
tions de nitrate d'ammonium dans 1l'évaporateur sont condensées
séparément dans un condenseur refroidi par 1l'eau.

Selon un second mode de ré&alisation du procédé de 1l'inven--
tion, les vapeurs produites par la concentration des solutions
de nitrate d'ammonium dans 1'&vaporateur peuvent &tre renvo-
yées a travers la colonne d'entrafinement d'ammoniac. Dans ce
cas, ces vapeurs d'évaporation peuvent &tre comprimées a
1'aide d'un compresseur placé& en amont ou en aval de la co-
lonne d'entratnement d'ammoniac pour pouvoir &tre réutilisées
pour le chauffage de 1'é&vaporateur.

Les divers modes de ré&alisation du procéd& selon 1'inven-
tion dont les trois opérations fondamentales peuvent &tre
exécutées séparément ou en combinaison selon les cas qui sont
particuliers 3 chaque unité de fabrication de nitrate d‘'ammo-
nium, seront mieux illustrds & l'aide du dessin annexé&, sur 7
lequel :

la fig. 1 représente une premiére variante du procé&dé de
1'invention dans laquelle les trois opérations sont exécutées
séparément; '

la fig. 2 repré&sente une seconde variante du procédé de
1'invention dans laquelle la vapeur chargée en ammoniac émise
par la colonne d'entratnement est utilis&e pour le chauffage
de 1'é&vaporateur; -

la fig. 3 repré@sente une troisisme variante du procédé de
1'invention dans laquelle les vapeurs d'évaporation de la
solution de nitrate d'ammonium sont renvoyées 3 travers la
colonne d'entrafnement d'ammoniac;

la fig. 4 représente une quatridme variante du procédé de
1'invention selon laquelle les vapeurs d'évaporation de la
solution de nitrate d'ammonium sont recomprimées et refoulé&es
3 travers la colonne d'entrainement d'ammoniac pour pouvoir
&tre utilisées pour le chauffage de 1l'é&vaporateur;

la fig. 5 repré&sente une cinquigme variante du procédé& de
1'invention selon laquelle 1la vapeur chargée en ammoniac issue
de la colonne d'entrainement d'ammoniac est comprimée avant



10

13

20

25

30

35

2517662
5

d'étre utilis@e pour le chauffage de 1l'é@vaporateur, la vapeur

issue de ce dernier &tant renvoyée i travers la colonne d'en-
trafnement.

Sur la fig. 1 du dessin annexé& représentant un mode de
réalisation du procédé de l'invention selon lequel les trois
opérations fondamentales sont exécutées sé&parément, les con-
densats provenant de la fabrication du nitrate 4'ammonium,
préalablement réchauffés dans un échangeur de chaleur 1 sont
envoyés en téte d'une colonne 2 d'entrainement de 1'ammoniac

-

par la vapeur d'eau circulant i contre-courant des condensats.
La vapeur chargée en ammoniac obtenue & la sortie de la co-
lonne d'entrafnement 2 est directement condensée dans un
absorbeur d'ammoniac 6, dans la solution d'acide nitrique
entrant dans la fabrication du nitrate d'ammonium. La solution
dégazée contenant unigquement du nitrate d’ammonium dissous
dans l'eau passe a nouveau dans 1l'échangeur de chaleur 1 puis
est traitée par des résines &changeuses d'ions 3. Les eaux
ainsi traitées ou effluents peuvent 8tre rejetés dans 1l'en-
vironnement. Les résines chargées sont régénérées par une
solution d'acide nitrique et par une solution ammoniacale et
les solutions de ré&géndration sont introduites dans un bac
relais 8 avant d'8tre concentrées dans un &vaporateur clas-
sique 4 3 la concentration nécessaire pour leur réutilisation
ultérieure. L'&vaporateur 4 est chauffé par de la vapeur et
les vapeurs produites par la concentration des solutions de
nitrate d'ammonium sont condensées séparé&ment dans un conden-
seur 7 refroidi par 1l'eau.

Sur la fig. 2, les vapeurs chargées en ammoniac issues de
la colonne d'entrainement 2 sont utilisées pour le chauffage
de 1l'évaporateur de solutions de nitrate d'ammonium 4. On
obtient ainsi un enrichissement en ammoniac des vapeurs qui
sont absorbées par l'acide nitrique entrant dans la fabrica-
tion du nitrate d'ammonium.

Sur la fig. 3, 1l'é&vaporateur 4 est chauffé par de la
vapeur pure, mais les vapeurs d'é@vaporation de la solution de
nitrate, au lieu d'@tre condensées séparément, sont envoyées a
travers la colonne d'entrafnement d'ammoniac 2.
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Sur la fig. 4, on utilise un compresseur mécanique de

vapeur 5 qui recomprime la vapeur d'évaporation de la solution
de nitrate provenant de 1l'é&vaporateur 4 pour la refouler a
travers la colonne d'entrafnement d'ammoniac 2, & une pression
telle que la vapeur sortant de cette colonne peut &tre utili-
sée pour le chauffage de 1l'é&vaporateur 4.

Sur la fig. 5, on place le compresseur 5 sur les vapeurs
issues de la colonne d'entrafinement d'ammoniac 2 pour les
comprimer dans 1'évapotateur 4, la vapeur issue de ce dernier
&tant dirigée vers le pied de la colonne d'entrafnement 2.

Dans le cas des deux variantes du procé&dé& de l1l'invention
représentées sur les fig. 4 et 5, l'énergie utilisée est 7
essentiellement de 1l'énergie &lectrique, alors gue dans les
autres modes de réalisation, l'@&nergie utilisée est essentiel-
lement une &nergie thermique sous forme de vapeur d'eau.

Le choix entre les différentes variantes du procédé de
1'invention décrites ci-dessus & titre non limitatif pourra se
faire en fonction des conditions particulis&res & chaque unité
de fabrication de nitrate d'ammonium : forme d'énergie dispo-
nible, concentration en ammoniac des vapeurs absorbé&es par
1'acide nitrique, concentration finale des solutions de ni-

trate d'ammonium.
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REVENDICATIONS

1. Procé&dé de dépollution des effluents de la fabrication
de nitrate d'ammonium et de récupération des &léments contenus
dans lesdits effluents, caractérisé par le fait qu'il comprend
successivement les trois opérations suivantes, ex&cutées
séparément ou en combinaison :

- la séparation de 1l'ammoniac libre,

- la fixation du nitrate d'ammonium dissous sur des
résines &changeuses d'ions et la régénération de celles~ci par
des solutions nitrigues ou ammoniacales,

- la concentration par &vaporation des solutions de
régénération des résines.

2. Procédé selon la revendication 1, caractéris& par le
fait que la séparation de l'ammoniac libre est réalisée dans
une colonne (2) d'entrafnement par la vapeur d'eau circulant &
contre-courant de 1l'effluent. o

3, Procédé selon la revendication 2,.caractérisé par le
fait que la vapeur chargée d'ammoniac émise par la colonne
d'entratnement est utilisde pour le réchauffage de la solution
d'acide nitrique (6) entrant dans la fabrication du nitrate
d'ammonium, 1l'ammoniac libre &tant ainsi fix& par 1l'acide
nitrique et recyclé en fabrication.

4. Procédé selon la revendication 2, caract@risé& par le
fait que la vapeur chargée d'ammoniac &mise par la colonne
d'entratnement (2) est utilisée pour le chauffage de 1'é&vapo-
rateur (4) de solutions de nitrate d'ammonium, les condensats
&tant envoyés en téte de la colonne d'entrainement pour 8tre
dégazés et la vapeur enrichie en ammoniac &tant absorbée par
1a solution d'acide nitrique (6) entrant dans la fabrication
du nitrate d'ammonium.

5. Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 a
4, caractérisé par le fait gque les vapeurs d'évaporation de la
solution de nitrate d'ammonium issues de 1l'é@vaporateur (4)
sont condensées s&parément dans un condenseur (7) refroidi par
eau.

6. Procddé selon l'une quelconque des revendications 1 &
4, caractérisé par le fait que les vapeurs d'évaporation de la



10

15

2517662
8

solution de nitrate d'ammonium issues de 1l'é&vaporateur (4)
sont renvoy&es 3 travers la colonne d'entrafnement d'ammoniac
(2). ' o
7. Procédé selon les revendications 4 et 6, caractérisé
par le fait que les vapeurs d'évaporation de la solution de
nitrate d'ammonium issues de 1l'é&vaporateur (4) sont comprimées
3 1'aide d'un compresseur (5) placé en amont ou en aval de la
colonne d'entrafnement d'ammoniac (2) pour pouvoir &tre utili-
sées pour le chauffage de 1'évaporateur (4).

8. Procédé selon l'une quelconque des revendications 1 &
7, caractérisé& par le fait que la solution dégazée provenant
de la colonne d'entrainement d'ammoniac (2) est traitée par
des &changeurs de cations fixant 1'ion NH4* et des &changeurs
d'anions fixant 1l'ion NO3~, 1l'échangeur de cations &tant
régénéré par une solution d'acide nitrigue et 1'échangeur

d'anions par une solution ammoniacale.
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