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Titel der Erfindung

Verfahren zur Aufarbeitung eines Briidenkondensats aus der
Ammonsulfateindampfung

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung wird angewendet in Anlagen, in Welchen ein mit
Ammoniak-Verbindungen, Kohlendioxid und Organika beladenes
Kondensat anf&dllt,.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Es ist bekannt, daB in den Endstufen der Verdampfer der Ammon-
sulfateindampfung ein Briidenkondensat anfillt, das an Verun-
reinigungen Ammoniak, Kohlendioxid, Cyclohexanon und Cyclohexa-
nonoxim enthilt, Beli der Wiederverwertung dieses Briidenkon-
densajts als Kesselspeigewasser bzw, in den unterschiedlichen
Produktabschnitten der Ammonsulfatherstellung sowile bel der
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eventuellen Abgabe in das Abwassersystem wirken sich diese
Verunreinigungen negativ aug. So tritt bei Einsatz des Brii-
denkondensats zur Herstellung von Ammoniakwagser durch das
Kohlendioxid eine verstirkte Korrosiomsgefahr auf, und die
organischen Verunreinigungen, welche zur Dimerisation nei-
gen, storen bei der Anwendung des Ammoniakwassers, insbeson-
dere bei der Caprolactamerzeugung.
‘Bine Ableitung in das Abwasser verbietet sich durch die re-
lativ hohe Ammoniakkonzentration.

Zur Umgehung dieser Schwierigkeiten gibt es Verfahren, mit
denen, wie in der DE-PS 2 921 649 beschrieben, die organi-
sche Verunreinigung CYclohexanon abdegtilliert und in einer
weiteren Stufe Cyclohexanonoxim bei 363 bis 388 K zersetzt
und dag freiwerdende Cyclohexanon azeotrop abdestilliert
wird, | o

In der DE-PS 2 936 153 wird ein Verfahren beschrieben, mit
dem man die aus der letzten Eindampfsﬁufe ausgeschleuste
Restlauge einer Vakuumkiihlkristallisation bei 283 bls 353 K
unterwirft, das entstehende Ammonsulfat abtremnt und eine
Verdiinnung der aufkonzentrierten ammonsulfathaltigen Lauge
nit Wasser vornimmt, anschlieBend die Losung bei einem Druck
bis zu 0,5 MPa mit Ammoniak versetz®, augkristallierendes
Ammonsulfat abtrennt und zurlickfihrt.

‘Diese Verfahren sind technisch aufwendig und erlauben, je-
weils nur eine Komponente der Verunreinigung zu entfernen.

Ziel der Erfindung

7iel der Erfindung ist es, das Briidenkondensat soweit aufzuar-
beiten,daB es als Kesselspeisewasser oder als Kondensat ein-
gesetzt werden kann, bel gleichzeitiger Rlickgewinnung min-
destens einer Verunreinigungskomponente.



Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Brfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zu -
entwickeln, das die Aufarbeitung des Briidenkondensats gewdhr-
leigtet, um es als Kesselspeisewasser oder als Spililkondensat
. einzusetzen und das Ammoniak bei gleichzeitiger Abirennung
der anderen Verunreinigungen einer Verwendung, wie der Um-
setzung zu Ammonsulfat, zuzufiihren.

Diese Aufgabe wird geltst durch ein Verfahren zur Aufarbeitung
eines Briidenkondensats aus der Ammonsulfateindampfung, bei
dem ein mit Ammoniakverbindungen, Kohlendioxidverbindung-
gen und Organika, wie z.B. Cyclohexanon'und Cyclohexanonoxim,
beladenes Briidenkondensat behandelt wird, wobei erfindungs-
gem#dB das. Briidenkondensat in einer ersten Stufe destillativ
bei Driicken zwigchen 80 kPa bis 500 kPa in ein aufkonzen-
triertes wiBriges Gemisch von Ammoniakverbindungen, Kohlen-
dioxid und Organika im Kopf und Kondensat im Sumpf getrennt
wird.

Das Kopfprodukt wird bei 313 bis 400 K kondensiert und nach-
folgend in einer zweiten Stufe durch eine Neutralisation mit
Schwefelsiure zu Ammonsulfat umgesetzt, wobei unter Ausnut-
zung der Neutralisationswdrme das Kohlendioxid und minde-
stens 90 % der Organika mit Wasser abgedampf? werden, Der
Anteil der Organika in diesem Abdampfprodukt liegt bei 5

bis 30 Ma-%.

Die entstandene 20 bis 50 %igé Ammonsulfatlosung wird der
Eindampfung zugefiihrt.

Der Vorteil dieser Erfindung liegt in ihrem einfachen tech-
nologischen Aufbau und der hohen energetischen Effektivitate.
Ein bis dahin eine hohe Umweltbelastung darstellendes Ab-
wagger kann bei niedrigem Platzbedarf in Kondensat, Ammon-
sulfat sowie Organika umgesetzt werden, so dal ein vollstan—
diger Recycling erreicht werden kann., '



Ausfihrungsbeigpiel

Die Erfindung wird nachstehend an einem Ausfiihrungsbeispiel
erlautert.

107833 kg/h Briidenkondensat aus der Ammonsulfateindampfung
der folgenden Zusammengetzung:

Ammonsulfat 64 kg/h
Gyclohexanon 33 kg/h
Cyclohexanonoxim 33 kg/h
- Ammoniak 92 kg/h
Kohlendioxid 54 kg/h
Wasser 107550 kg/h

werden mit einer Temperatur von 369 K in eine Tremmkolomne
mit 8 m Fillkdrperschiittung (6 m Untersdule, 2 m Obersgidule)
eingespeist,.

Bei einem Druck von 0,11 MPa und einer Sumpftemperatur von
375 K werden {iber Kopf Ammoniak, CO, und die Organika abge=
trieben. ) . .

Im Sumpf wird ein gereinigtes Kondensat abgenommen (105249
kg/h). Das Kopfprodukt wird in elnem Kondensator von 368

auf 323 K gekiihlt und dabei kondensiert.

Dieses mit Orgenika verschmutzte Ammoniakwasser (20 %ig)
wird in ein Rihrgefi geleitet, in das {iber eine Dosierpumpe
Schwefelsdure zugespeist wird.

In RihrgefsB findet die Reaktion beider Produkte zu Ammon-
gulfat bei einer Temperatur von 380 K statt. Aus dem Rilhrge-
48 werden durch die Reaktionswdrme die Organika zusammen
mit 300 kg/h Wasser abgedampft. Nach Kondensation kdnnen
diese Produkte wieder dem ProzeB zugefithrt werden.

Dag Ammonsulfat (40 %ig) wird zur Eindampfung gepumpt. Es
handelt sich um 828 kg/h.



Erfindungsanspruch

1 Verfahren zur Aufarbeitung eines Briidenkondensats aus der

Ammonsulfateindampfung, bei dem ein mit Ammoniakverbin-
dungen, Kohlendioxidverbindungen und Organika, wie zeBe
Cyclohexanon und Cyclohexanonoxim, beladenes Briidenkonden-
gat behandelt wird, dadurch gekennzeichnet, daB das Bri-
denkondensat in einer ersten Stufe destillativ bei Driicken
von 80 kPa bis 500 kPa in ein aufkonzentriertes wdBriges
Gemisch von Ammoniakverbindungen, Kohlendioxid und Orga-

" nika im Kopf und Kondensat im Sumpf getrennt wird, das
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3e

Kopfprodukt bei 313 bis 400 K kondensiert und nachfolgend
in einer zweiten Stufe durch eine Neutralisation mit
Schwefelsiure zu Ammonsulfat bei gleichzeitiger Abdampfung
der Organika und des Kohlendioxids umgesetzt wird, '

Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekemnzeichnet, da8 in der
zweiten Stufe zur Abtreibung der Organika und des Kohlen-
dioxids die Neutralisationswérme der Ammonsulfatbildung
ausgenutzt wird.

Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daB die
Organika und das Kohlendioxid im Verhiltnis von 5 bis 30 %
zum Wasser abgedampft werden. ‘
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