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Udelom vyndlezu je zniZenie energetickej
naro¢nosti pri vyrobe hexametyléntetrami-
nu a zvySenie vyrobnosti na danom techno-
logickom zariadeni pri zachovani kvalita-
tivhych parametrov findlneho produktu.

Uvedeného ufelu sa dosiahne tym, Ze v
procese pripravy vodného roztoku hexame-
tyléntetraminu v stupni kondenzéacie vodné-
ho roztcku formaldehydu a amoniaku sa
pouZiva koncentrdacia formaldehydu 38,1 aZ
60 % hmot.
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Vynélez sa tyka spdsobu vyroby hexame-
tyléntetraminu z vodnych formalinovych
roztokov a amoniaku.

Vyroba hexametyléntetraminu sa v prie-
myselnom meradle uskuto¢iiuje najcastejsie
kondenzatnou reakciou formaldehydu a a-
moniaku vo vodnom prostredi, z ktorého
sa potom hexametyléntetramin izoluje. Prie-
beh vzdjomnej reakcie tychto zlifenin moZz-
no vyjadrit nasledovnou rovnicou:

6 CH20 + 4 NH3 ——~ CeH12N4 -- 6 H20
A H = —400 kJm6l~!

Vodny roztok HMT ziskany v procese kon-
denzéacie reakciou vodného roztoku formal-
dehydu a amoniaku, najéastejSie v cirkulac-
nom okruhu, kde sa chladenim pri atmo-
sférickom tlaku udrZiava teplota 320 aZ
340 K, je v zavislosti od pomeru a kvalita-
tivnych parametrov privddzanych surovin,
ako aj zdrZnej doby, v podstate zmes hexa-
metyléntetraminu, medziproduktov (najcas-
tejdie trimetyléntriamin a trimetyloltrime-
tyléntriamin) a nezreagovaného amoniaku
a formaldehydu. Ukondenie reakcie medzi-
produktov a nezreagovaného amoniaku a
formaldehydu na hexametyléntetramin pre-
bieha v procese dozrievania po dobu 2 aZ
16 hodin pri 310 aZ 340 K.

Izoldcia hexametyléntetraminu sa usku-
totiiuje postupne kryStalizatnym odparova-
nim za zniZeného tlaku, aby nebol vysta-
vovany, na jeho kvalitativnhe parametre ne-
priaznivo posobiacej, zvySenej tepelnej ex-
pozicii, v dalSom odfiltrovanim hexamety-
léntetraminu zo suspenzie, najfastejSie
odstredovanim a vysuSenim vlhkého hexa-
metyléntetraminu na obsah vlhkosti pod
0,3 % hmot. Takto ziskany produkt sa fina-
lizuje, pritom sa expeduje s atispekavou
Tipravou alebo bez nej.

Reakcia formaldehydu a amoniaku v plyn-
nom stave, resp. v pritomnosti inych pre-
vaZne organickych rozpuStadiel, nie sa tak
beZnymi spdsobmi vyroby hexametylénte-
traminu, pre zvysenid narotnost: na odvod
reaktného tepla kondenzécie, na strojno-
technologické zariadenie, na dalSie pomoc-
né latky a ich regeneréciu, na zachovanie
vysokych kvalitativnych parametrov Kkrys-
talického hexametyléntetraminu, pripadne
dalsie vplyvy.

Vhodnou wvolbou technologickych para-
metrov v jednotlivych stupiioch vyroby, t.i.
teploty, tlaku, zdrZnej doby v kondenzaci,
pomeru a kvalitativnych parametrov nasa-
dzovanych surovin a inych, moZno dosiah-
nut velmi dobré technicko-ekonomické pa-
rametre vyroby, ako st merné spotreba su-
rovin, energii, maximédlna vyrobnost jednot-
ky, vysoké vytaZky a iné.

K najdoleZitejSim technologickym para-
metrom patria pomerové reldcie nasadzo-
vanych surovin do procesu kondenzicie,
ktoré rozhodujicim spdsobom ovplyviluji
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uZ uvédzané technicko-ekonomické para-
metre.

DoterajSie spdsoby vyroby hexamelylén-
tetraminu sa zaloZené na pouZit! vodnych
roztokov s pomerne nizkou koncentréaciou
formaldehydu, napr. spésob podla (Chmmi-
tins F., Chem, Ztg. 52, 1928/735) je preva-
dzany tak, Ze do 180 kg vodného roztoku
formaldehydu o koncentracii 30 % hmot. s
koncentraciou metanolu 1 a% 2 % hmot., sa
zavadza 21 aZ 22 kg amoniaku, pri¢om vy-
taZok 96 % hexametyléntetraminu sa dosa-
huje dodato&nou kryStalizdciou.

Podla (Chem. Mat. Eng. 53 /1946/, 218)
sa ku 2 kg roztoku s obsahom 30 % hmot.
formaldehydu a 1 aZ 2 % hmot. metanolu
pridava 1 kg vodného roztoku s obsahom
27 % hmot. amoniaku.

Z hladiska energetickej narotnosti, najmé
pri kryStalizatnom odparovani, ako aj mer-
nej spotreby surovin v procese vyroby he-
xametyléntetraminu je vyhodnejdi sposob
podla &s. AO &. 230 110, kde sa vodny roztok .
hexametyléntetraminu, z ktorého sa v dal-
om krys§talicky produkt izoluje, pripravi z
vodného roztoku formaldehydu s obsahom
34 a7 38 % hmot. formaldehydu, 0 aZ 3 %
hmot. metanolu a amoniaku tak, aby obsa-
hoval 1 aZ 6,8 kg nezreagovaného amoniaku
v 1 m’ roztoku.

Napriek vySSej trovni technicko-ekono-
mickych parametrov uvddzaného postupu je
energetickd narotnost vyroby hexametylén-
tetraminu tymto postupom vysokd, hlavne
pri kryStalizaénom odparovani.

Tento nedostatok rieSia aj niektoré dalsie
zndme spOsoby, ktoré su charakteristické
tym, Ze syntéza hexametyléntetraminu sa
prevadza v pritomnosti inych rozpustadiel,
napr. podla Svédskeho pat. & 195829, kde
sa vedie syntézna reakcia v roztoku s obsa-
hom minimélne 5 % hmot. metanolu z dé-
vodu ulahéenia kry3talizdcie a zniZenia
strat.

Podla francuzskeho pat. €. 1167 435 sa
reakcia vedie v pritomnosti médle rozpust-
nych rozpustadiel vo vode (butanol a nona-
nol).

Azeotropické odvddzanie vody z reaktnej
zmesi pri vyrobe hexametyléntetraminu rie-
8i americky pat. ¢. 3 061 608.

Nevyhodou tychto .postupov je predovset-
kym zvySend nérofnost na strojno-techno-
logické zariadenie, nevyhnutnost regenera-
cie rozpustadiel, znedistovanie odpadnych
vdd z procesu dal§imi organickymi zlude-
ninami a pripadne dalSie.

Preva¥nd &ast nevyhod vSetkych uvadza-
nych postupov rieSi postup podla predmet-
ného vynalezu.

Podstatou tohto vynélezu je spdsob vyro-
by hexametyléntetraminu z vodnych rozto-
kov formaldehydu a amoniaku, ktory je
charakterizovany tym, Ze na pripravu vod-
ného roztoku hexametyléntetraminu s ob-
sahom nezreagovaného amoniaku 1 aZ 6,8




248213

5

kilogramov na m® sa pouZije vodny roztok
formaldehydu s obsahom metanolu pod 3 %
hmot. a formaldehydu 38,1 az 60 % hmot,,
s vyhodou 40 aZ 50 %hmot. Hexametylén-
tetramin sa z pripraveného reakéného roz-
toku, po jeho dozreti ziska kry$talizatnym
odparovanim za zniZeného tlaku, oddelenim
krystalického produktu z pripravenej sus-
penzie a vysuSenim na obsah vlhkosti pod
0,3 % hmot.

Vyhodou postupu podla vynalezu je zni-
7enie mernej spotreby pary pri kryStalizac-
nom odparovani, &fm sa zniZuje aj celkova
energetickd narotnost procesu vyroby he-
xametyléntetraminu a zmenou hmotovych
prietokov vyvolanych dfinkom vyndlezy,
moZno zvysit kapacitu kryStalizatného od-
parovania pri nezhorSenej ekonomike pro-
cesu a tym aj celej vyrobnej jednotky he-
xametyléntetraminu, ako aj sa zniZi pro-
dukcia odpadnych 3Ztiavhych kondenzatov,
#im sa zniZia aj néklady na &istenie odpad-
nych véd z tejto vyroby, €o vyplyva aj z
uvedenych prikladov.

Priklad 1
{porovnéavaci)

Do 148 kg vodného roztoku s obsahom
37 0 hmot. formaldehydu a 0,5 % hmot.
metanolu sa zavddza amoniak aZ do jeho
obsahu 1,8 kg nezreagovaného amoniaku na
m?® vzniknutého roztoku. Koncentrédcia he-
xametyléntetraminu v tomto roztoku je 25
percent hmot. Po $iestich hodinach sa krys-
talizanym odparenim za védkua, odstrede-
nim a vysuSenim izoluje 40 kg kryStalicke-
ho hexametyléntetraminu s obsahom vlh-
kosti 0,3 % hmot. Energetickd nédrofnost

pripravy tohto mnoZstva findlneho produk-
tu uvedenym postupom je 0,448 GJ.

Priklad 2

Do 121,6 kg vodného roztoku s obsahom
45 % hmot. formaldehydu a 0,5 % hmot.
metanolu sa zavddza amoniak aZ do jeho
obsahu 1,8 kg nezreagovaného amoniaku na
m® vzniknutého roztoku. Koncentrdcia he-
xametyléntetraminu v tomto roztoku je 29,8
percent hmot. Po $iestich hodinédch sa Krys-
talizatnym odparenim za védkua, odstrede-
nim a vysuSenim ziska 40 kg kryStalického
hexametyléntetraminu s obsahom max. 0,3
percent hmot. vihkosti. Energeticka naroc-
nost pripravy findlneho produktu tymto
postupom a toho istého mnoZstva ako podla
prikladu 1 je 0,394 GJ.

Priklad 3

Do 148 kg vodného roztoku s obsahom 45
percent hmot. formaldehydu a 0,5 % hmot.
metanolu sa zavéddza amoniak aZ do jeho
obsahu 1,8 kg nezreagovaného amoniaku
na m® vzniknutého roztoku s koncentraciou
29,8 % hmot. hexametyléntetraminu. Po
Siestich hodindch sa KkryStalizatnym odpa-
renim za vakua, odstredenim a vysuSenim
ziska 48,6 kg kryStalického hexametylén-
tetraminu s obsahom max. 0,3 % hmot. vlh-
kosti. Pri analogickej energetickej naroc-
nosti na jednotku vyrobeného hexametylén- .
tetraminu ako podla prikladu 2 sa zvysi
produkcia findlneho produktu o 12,1 % pri
zachovani vstupného hmotového prietoku
roztoku formaldehydu do stupfia kondenza-
cie, ako uvédza priklad 1.

PREDMET VYNALEZU

Spbsob vyroby hexametyléntetraminu kon-
denzatnou reakciou vodnych roztokov for-
maldehydu s obsahom metanolu pod 3 %
hmot. a amoniaku, ktorého nezreagovany
prebytok vo vzniknutom roztoku je 1 aZ
6,8 kg/m® pritom hexametyléntetramin sa
7 dozretého roztoku izoluje kryStalizatnym

odparovanim za zniZeného tlaku, odstrede-
nim a suSenim, vyznalujici sa tym, Ze ob-
sah formaldehydu vo vstupujicom roztoku
formaldehydu do procesu kondenzacie fje
38,1 a¥ 60 % hmot., s vyhodou 40 aZ 50 %
hmot.
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