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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Reinigung von Ammoniakdampf, welct.gr Reste organischer Verunreinigungen
enthélt und der in einer ersten Ammoniakwische mit hochkonzentrierter Ammoniakldsung im
Gegenstrom gek(ihlt und gewaschen wird, dadurch gekennzeichnet, daf der gekiihlte und
gewaschens Amrnaniakdampf in einer zweiten Ammoniakwiésche im Gegenstrom mit einer
niedrigkonzentriertan Ammoniaklsung gewaschen und die dabei entstandene hochkonzentrierte
Ammoniaklé -tng danach der ersten Ammoniakwiische zugefiihrt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch geksnnzeichnet, daf zur Erzeugung der niedrigkonzentrierter:
Ammoniaklésung ein Teil des gere‘nigten Ammoniakdampfes von reinem Wasser absorbiert wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 cder 2, dadurch gekennzeichnet, daB aus der entstandenan
hochkonzentriertan Ammoniaxlésung die ammoniakfliichtigen organischen Verunreinigungen
ausgekreist werden und dis hochkonzentrierte Ammoniaklosung der ersten Ammoniakwésche
zugefiihrt wird.

Hierzu 1 Seite Zeichnung

Anwendungsgeblet der Erfindung

Die Erﬁ;\dung wird bei der Reinigung von Ammoniakdampf, welcher Reste an organischen Verunreinigungen snthilt und der
varrangig bel der Aufberelt ung von Abwiissern aus der Erdé!- und Kohle'serediung anfilit, angewendet.

Charakteristik der bekannten tachnischen Ldsungen

Bei der Erd8l- und Kohleverediung treten haufig umw.ltbelastende Abwésser auf, die Ammoniak, Schwefelwasserstoff,
Kohlendioxid, gegebenenfalls Blausiure und organische Inhaltsstoffe enthalten. Bel der Aufarbeitung dieser Abwlsserzum
2Zweck der Riickgewinnung der Wertatoffs Ammoniak und Schwefelwasserstoff félit n~<h Abtriebsstufen und Reinigungsstufen
zumeist eir, Ammoniakdampf an, dar noch organische Verbindungen enthéit. Um aus diesam Ammoniakdampf reinen
Ammoniak 2u erhalten, ist eine Reinigung des Ammoniakdampfes erforderlich.

Aus der DE-OS 2527985 ist ein kontinuierliches Ve fahren zur Gewinnung von rinem, konzentriertem Ammoniak bekannt, bei
dam ein Verunreinigungen enthaltender Ammoniakdampf einer Gegenstromwésche mit fliissigom Ammoniak unterzogen wird.
Nachfolgend wird der gereinigte Ammoniak verflissigt. Auf die Entfernung organischer Verbindungen aus dem
Ammoniakdampf wird in der DE-OS 252798 nicht hingewiesen.

In der DE-PS 3520934 wird ein Verfahren zam Gewinnen von Ammoniak aus einem Ammoniak, Kohlendioxid und
Schwefelwasserstoff enthaltenden Abwa iser beschrieben, bei dem ein ammoniakreiches Gas, das Sauergase (Kohlendioxid,
Schwefelwasserstoff) enthilt, mit einem Gemisch aus verflissigtem Ammoniak und Abwasser aus einer vorangegangenen
Stufe gewaschen wird. Danach wird das ammoniakreiche Gas mit verflissigtem Ammoniak gewaschen, Fal's das
aufzubereitends Abwasser organische Bestandteile enthilt, so reichern sich diese bei der Wiische mit dem verfliissigten
Ammoniak anundkénnen dort als Flssigkeits-Teilstrom abgezogen werden. Bei diesem Verfahren bringt das alleinige Waschen
mit verflissigtem Ammoniak einen relativ hohen Energieaufwand mit sich.

2iel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, die Menge des eingesetzten verfliissigten Ammoniaks und damit die Aufwendungen zu dessen
Erzeuyung bei der Reinigung des Ammoniakdampfes zu verringorn.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Frfindung liegt die Aufgebe zugrunde, ein Verfahren zu entwickeln, bei dem der zu reinigende Ammoniakdampf so behiandelt
wird, deB die Restgehalte an organisuiian Verunseinigungan (kleiner als 1 Ma.-%) entfernt werden, wobsei ein Teil des als
Waschmittel eingesetzten verfliissigten Ammoniaks durch ~in \Waschmittel, dessen Herstellung einen niedrigeren
Kostenaufwand verursacht, ersetzt werden kann. Die Aufgahe wird erfindungsgem#B dadurch gelbst, daB der Ammoniakdampf
in siner &sten Ammonizkwasche mit einer hochkonzentrierten Ammoniaklésung gekihlt und gewaschen und danach in einer
zweiten Ammoniakwasche im Gegenstrom mit einer reinen niedrigkonzentrierten widBrigei Ammoniaklsung gewaschen wird.
Die bei der zweiten Ammoniakwische entstandene hochkonzentrierte Ammoniaki8sung wird der ersten Ammoniakwésche
augefiihrt.

Die in der ersten Ammoniakwésche eingesetzte hochkonzentrierte Ammoniaklésung besteht aus einen: Gemisch von
verflissigtem Ammoniak und der in der zveiten Ammoniakwische entstandenen hochkonzentrierten Ammoniakldsung. Die
Konzentration der in der ersten Am:moniakwaschae eingesatzten hochkor zentrierten . smoniakldsung liegt Gber 75 Ma.-%.
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Demgegeniber betrégt die K.enzentration der in der zweiten Ammoniakwische eingesetzten niedrigkonzentrierten
Ammoniakldsung nur etwa 20 bis 50Ma.-%.

Der in der ersten .. nmoniakwiische aingesetzte verfliissigte Ammoniak kann durch Verflissigung von gekihltem und
gewaschenem Ammoniakdampf iwelcher nach der erstean Ammoniakwische vorliegt) gewonnen werden, was in einer
gesonderten Ammoniakvarflissigungseinrichtung erfolgt. Sofern vorhanden, kann aber auch verflissigter Ammoniak aus dem
Betriebsnetz eingesetzt wardsen.

Die Temperatur des Ammoniakdampfes bei dem Eintritt in die zweite Ammoniakwiische betriigt 240 bis 258K bai Normaldruck.
Die in der zweiten Aunmon’ akwlsche eingesetzte niedrigkonzentrierte Ammonieklésung wird durch Absorption gines Teiles des
gereinigten Ammoniakd: .npfes in reinem Wasser erzeugt. Die dabel frelwerdends Absorptionswirme wird mit Kihlwasser
abgefihrt. Die Konzentration der willrigen Ammoniakl3sung hiingt hierbei von der Temperatur des Kilhiwassers und des
Wiirmeibergangs im KOhler ab. Gewilnscht wird eine wiirige Ammoniaklésung mit einer Konzentration von

20- bis 50-Ma.-%.

Bei dem erfindungsgemaRen Verfahren stellt die zweite Ammoniakwische eine Art Kilterlickgewinnung dar, da der kalte
Ammoniakdamp, wel:her aus der ersten Ammoniakwéeche komrat, in der zweiten Ammoniakwé che aufgewdrmt wird und
Wasserdampf aufnimmt, wobei gleichzeitig aufsteigender Ammonlakdampf von der niedrigkonzentrierten wiBrigen
Ammoniakldsung absorblert wird.

Uberraschenderweise wurde festgestellt, daB die niedrigkonzentrierte wéBrige Ammoniakldsung in der zweiten
Ammoniakwische ammoniakfliichtige oraanische Verunreinigungen zurlickhlt, wodurch der Ammoniakdampf frei von
organischen Spurenverunreinigungen wird.

Eine Weiterentwicklung sieht vor, daB aus der in der zweiten Ammoniakwasche entstandenen hochkonzentrierten
Ammoniakidsung die ammoniakfliichtigen organischen Verunreinigungen abgeschieder und weggefiihrt werden. Danach wird
die hochkonzentrierte Ammoniakldsung der ersten Ammoniakwische zugefihrt.

Ausfilhrungsbelisplsl

Die Erfindung wird nachstehend an einem Ausfiihrungsbeispiel niher erliutert. In dor zugehdrigen Zeichnung ist ein Schema
des Verfahrens dargestellt.

Durch die Zufdhrungsleitung 1 werden der Waschkolonne 2 732,2 kg/h Ammoniakdampf, welcher eine Temperatur von 303K
aufweist, zugefiihrt. Dieser Ammon.iakdampf, der in der Waschkolonne 2 gereinigt werden soll, enthélt 706,2kg/h Ammoniak,
2,4kg/h orgsnische Verbindungen und 23,6kg/h Wasser. Die Zufithrung des zu reinigenden Ammoniakdampfes erfolgt in den
unteren Teil der Waschkolonne 2. Diese ist als Bodenkolonne ausgebildet. '

Etwa in der Mitte der Waschkolonne 2 werden durch die Fliissigammoniakleitung 3 80 kg/h verflissigter Ammoniak in die
Waschkolonne 2 entspannt. Der verfliissigte Ammoniak flieBt gemeinsam mit der aus dom oberen Teil der Waschkolonns 2
kommenden hochkonzentrierten Ammoniaklsung nach unten im Gegenstrom zu dem aufsteigenden zu reinigenden
Ammoniakdampf. Die hochkonzanirierte Ammoniakldsung waist auf dem Aufgabeboden flir den verflissigten Ammoniak einer
Tempor- .ur von 248K auf. Die ablaufende Flissigkeit enthalt 71,56 Ma.-% Ammoniak, Spuren organischer Verbindungen und
28,5Ma.-% Wasser, Diese Gegenstrombehandlung des zu reinigenden Ammoniakdampfes mit hachkonzentrierter
Aminoniakldsung in dem unteren Teil der Waschkolonne 2 stellt die erste Ammoniakwésche dar. Im Ergebnis der ersten
Ammoniakw#sche liegt sin gekihiter und gewaschener Ammoniakdampf vor. Seino Temperatur betrgt 248K; er enthlt
99,99 Ma.-% Ammoniak, Spuren organischer Verbindungen und 0,01 Ma.-% Wasser. Hiervon kann der zur
Ammoniakverfliissigung benbtigte Ammoniakdampf Gber die Verdichterleitung 4 abgezogen und der
Ammoniakverfiilssigungseinrichtung 5 zugefiihrt werden.

Am untersten Teil der Waschkolonne 2 verliRt diese ein Abwasser mit einer Temperatur von 281K und einer Zusammensetzuny
von 81,4kg/h Ammoniak, 2,4kg/h organische Verbindungen und 114,8kg/h Wasser durch die Abwasserleitung 6. Dieses
Abwasser wird dem Riicklauf der Ammoniakabtriebskolonne einer Ammoniakwasseraufbereitungsanlage zugefihrt und dort
wie in der DD-PS 227948 beschrieben aufbereitet.

Der gekilhite und gewaschene Ammaoniakdampf strémtin der Waschkolonne 2 weiter nach oben, Ihm flieBt eine
nisdrigkonzentrierte wiBrige Ammoniakldsung entgegen, welche am Kopf der Waschkolonne 2 durch die
Ammoniakwasserleitung 7 aufgegeben wird. Diese niedrigkonzentrierte wiiBrige Ammoniakiésung enthéit 48kg/h Ammoniak
und 112kg/h Wesser. Ihre Temperatur betriigt 303K. Diese Gegenstrombehandlung des aufsteigenden Ammoniakdampfes mit
der niedrigkonzentrierten wirigen Ammoniakldsung in dem oberen Teil der Waschkolonne 2 stellt die zweite
Ammoniakwésche dar.

Bei dieser 2vveiten Ammoniakwasche werden die organischen Verbindungen, die ammoniakfliichtig sind, durch die wéBrige
Ammoniakidsung aus dem zu reiniganden Amimoniakdampf ausgewaschen. Gleichzeitig absorbiert die nach unten flieRende
waBrige Ammoniakldsung einen Teil des sufsteigenden Ammoniaks, wobei sie sich aufkonzentriert, so daR in der Mitte der
Waschkolonne 2 am Ort dor Zugebe des verfliissigten Ammoniaks eine hochkonzentrierte Ammoniakldsung vorliegt.

Bei der zweiten Ammoniakwasche arwiirmt sich der aufsteigande Ammoniakdampf und reichert sich mit Wasser an. Gleichzeitig
kithlt sich die ablaufende wiBrigse Ammoniakldsung auf Grund der stattfindenden Absorptions- und Verdampfungsvorgénge ab.
Am Kopf der Waschkolonne 2 ist die Ammoniakdampfieitung 8 angeordnet, die zu der Absorptionskolonne 9 fiihrt. Durch w.2se
Ammoniakdampfleitung 8 verl&Bt der gereinigte Ammoniakdampf miit einer Temperatur von 303K die Waschkolonne 2.

Er enthélt 672,8kg/h Ammoniak und 20,8kg/h Wasser; organische Verbindungen sind in ihm nicht inehr nachweisbar.

Von der Ammoniakdampfleitung 8 zweigt dis Ammoniakgasleitung 10 ab, durch die der Hauptteil das dampfférmigen
Ammioniaks die Reinigungsanlage verléft. Der so erzeugte Ammoniakdampf ist synthetisch erzeugtem Ammoniakdampf
gleichwertig und dementsprechend verwendbar.

Der andere Teil des dampfférmigen Ammoniaks gelangt durch die Ammoniakdampfieitung 8 in die Absorptionskolonne 9, in
der der Ammoniak von reinem Wasser derart absorbiert wird, da® eine niedrigkonzentrierte wéfrige Ammoniakltsung entsteht.
riierzu wird die Absorptionskolonne 9 Giber die Wasserleitung 11 stiindlich 110,5kg Wasser zugufiihrt. Die in der
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Absorptionskolonne 9 bel der Ammoniakabsorption entstehende Absorptionswérme wird in dem Wirmaibertrager 12 mit
Kiihlwasser abgefihrt. Die entstehenda niedrigkonzentierte wiiBrige Ammoniakidsunq wird Ober cie Ammoniakwasserleitung 7
in den oberen Teil der Waschkolonne 2 gefihrt und dient dort als Waschmittel bai der xweiten Ammoniakwésche.

Jenach Artder organischer Verunreinigungen, z.B. bai ammoniakfliichtigen Komponenten, erweist s sich alszweckméBig, die
in der zweiten Ammoniakw#sche entstandene hochkonzentrierte Ammoniakidsung odor einen Tail derselben in den
Abscheider 13 zu filhren, in dem die ammoniakflichtigen Verunreinigungen atgeschieden werden. Die hochkonzentrierte
AmmonlakiBsung vvird daraufhin gemeinsam mit dem verflissigten Ammoniak, welcher aus der Flissigammoniakleitung 3
kommt, der erstan Ammoniakwéische in den unteren Teil der Waschkolonne 2 zugefihrt.

Ohne die beschriebene zweite Ammoniakwésche wiirde sich fir dieses Belspiel die aufzuwendends Menge an fliissigem
Ammoniak verdoppeln.
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