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Sposób oddzielania amoniaku wytworzonego na drodze syntezy
z wodoru i azotu

i

Przedmiotem wynalazku jest sposób oddzielania
amoniaku z gazów wychodzących z instalacji do
syntezy amoniaku z wodoru i azotu. Silnie wzra¬
stające zapotrzebowanie na amoniak •syntetyczny
dla potrzeb przemysłowych i rolniczych ■ powo- 5
duje instalowanie nowych wytwórni o coraz to
większej wydajności.

Z dotychczasowego stanu techniki wiadomo, że
synteza amoniaku prowadzona jest w wysokich
temperaturach i przy wysokich ciśnieniach 10
(400—500T! i 250^600 atm), co wymaga stosowa¬
nia reaktorów o specjalnej konstrukcji, wymien¬
ników ciepła, oraz sprężarek tłokowych przysto¬
sowanych do sprężania syntezowanej mieszaniny
gazów. 15

Ograniczona wydajność sprężarek tłokowych sta¬
nowi poważną przeszkodę przy Ibudowie zakładów
produkcyjnych o dużej przelotowości ponieważ wy¬
maga ustawienia kilku sprężarek a tym samym
poważnych kasztów inwestycyjnych. ' 20

Budowa instalacji zdolnych do dziennej produk¬
cji 800—2000 ton amoniaku, wymaga stosowania
sprężarek odśrodkowych, mogących zapewnić tak
wielką wydajność. Jednak maksymalne ciśnienie
osiągalne obecnie w sprężarkach odśrodkowych 25
wynosi około 200 atan, wobec fczego obecnie kon¬
centruje się uwagę na instalacjach do syntezy
amoniaku pracujących w ramach tych -ciśnień.

Rozwiązania aparaturowe i technologiczne zwią¬
zane z instalacją niskociśnieniową do syntezy są 30

znacznie prostsze, a koszt inwestycyjny mniejszy,
ale jednocześnie wyłania się tu zagadnienie oddzie¬
lania amoniaku (wytworzonego pod tmałyłm ciśnie¬
niem od nieprzereagowanego wodoru i azotu.

W konwencjonalnej aparaturze wysokociśnienio¬
wej, oddzielanie amoniaku następuje przez ozię¬
bienie do temperatury —15 do —30°C, w zależ¬
ności od ciśnienia, przy czym z gazów wylotowych
otrzymuje się 2—5°/o amoniaku.

Przy stosowaniu niższych ciśnień byłyby po¬
trzebne dużo niższe temperatury wymagające kosz¬
townej i skomplikowanej instalacji, oziębiającej
mieszaninę produktów reakcji do około —WC dla
otrzymania z gazów wylotowych 2—3% amoniaku.

W związku z rninieljszą wydajnością pojemnoś¬
ciową instalacji niskociśnieniowej w porównaniu
z instalacją wysokociśnieniową, bardzo ważne sta¬
je się zagadnienie możliwie najbardziej wydajne¬
go oddzielania amoniaku.

Produkty reakcji otrzymywane z urządzeń nis¬
kociśnieniowej syntezy amoniaku zawierają jednak
przeważnie 8—12% amoniaku w stosunku wago¬
wym. Cząstkowe 'ciśnienie amoniaku jest wiec po¬
ważnie zredukowane i należy całe ciepło konden¬
sacji amoniaku odebrać w instalacji chłodniczej,
w której temperatura osiągalna przy chłodzeniu
wodnytti nie wystarcza do sfcrapilania amoniaku
przy tak niskim ciśnieniu cząstkowym. W tych wa¬
runkach instalacja nisko-ciśiiiendowa do odzysku
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amoniaku przze oziębianie wytmagałalby dużych na¬
kładów i .byłaiby kosztowna iw eksploatacji.

Dawniej prowadzono syntezę amoniaku przy
małych ciśnieniach, a to ze względu na brak roz¬
wiązań pewnych zagadnień związanych z techni¬
ką wysokich ciśnień. W procesach tych oddzie¬
lanie amoniaku z produktów reakcji przeprowa¬
dzano przez absorpcję amoniaku w wodzie lub
kilkustopniową jego albsorpcję w roztworach wod¬
nych amoniaku o malejącym stężeniu z tpozosta-
wieniem znikomej zawartości amoniaku w gazach
wylotowych. Metoda ta miała jednak tę poważną
niedogodność, że w igazach wylotowych przezna¬
czonych do zawracania znajdowała się wilgoć za¬
truwająca katalizator, "wprowadzanie natomiast sy¬
stemu osuszającego gazy przeznaczone do zawraca¬
nia było połączone z trudnymi zagadnieniami tech¬
nicznymi powodującyimi dodatkowe nakłady inwe¬
stycyjne i dodatkowe koszty eksploatacji.

iZnane są metody usuwania wilgoci z gazów
przeznaczonych do zawracania, przez świadomy
dodatek do nich małych ilości amoniaku, oraz wy-
kroplenie z nich wody i amoniaku w postaci wo¬
dy amoniakalnej. Metoda ta wymaga jednak kło¬
potliwej operacji, a mianowicie Ibardzo ścisłego
dozowania wprowadzonego amoniaku.

'Przedmiotem wynalazku jest sposób oddzielania
amoniaku wytworzonego w instalacjach średnio
i niskociśnieniowej syntezy amoniaku, który nie
wymaga stosowania kosztownych urządzeń chłod¬
niczych i eliminuje niedogodności sposobów do-
tychczasowycji.

SpoteoJbem według wynalazku oddzielanie amo¬
niaku wytworzonego na drodze syntezy z azotu i
wodoru pod idiśnieniem 100-^250 atmosfer, ko¬
rzystnie 130—200 atmosifer prowadzi się przez
dwustopniową albsorpcję amoniaku w roztworach
wodnych amoniaku o malejącym stężeniu, w taki
sposób, ażeby część amoniaku zawarta w gazie nie
uległa altsorpcji i żefoy mokry gaz poaflbsorpcyjny
zawierał oprócz wodoru również amoniak, w ilości
25—50% wagowych w stosunku do zawartej w
nim wody.

Gaz poalbsoribcyjlny zawierający 0,2—1%, korzyst¬
nie mniej niż 0,6% wagowych amoniaku i wody
osusza się przez wykroplenie z niego w tempera¬
turze —20° do —30°C wody i amoniaku w posta¬
ci wody amoniakalnej. Albsorpcję amoniaku pro¬
wadzi się pod ciśnieniem odpowiadającym ciś¬
nieniu syntezy, przy czym w pierwszym stopniu
absorbuje się go w wodnym roztworze amoniaku
zawierającym 15^-40% amoniaku w stosunku wa¬
gowym, a w drugim stopniu w rozcieńczonym roz¬
tworze zawierającym l1—10% amoniaku w stosun¬
ku wagowym.

Pozostałe gazy zawierają jeszcze amoniak w zni¬
komej ilości 0,05—0,2% wagowych i w tym sta¬
nie zawraca się je do syntezy.

Otrzymanym z albspriberów roztworem amonia¬
ku zawierającym 40—75% wagowych amoniaku
zasila się działy destylacja i rektyfikacji pracują¬
ce pod ciśnieniem 15-^30 atm, z których otrzymu¬
je sdę zasadniczo bezwodny amoniak, roztwór za¬
wierający !5—40% wagowych amoniaku oraz roz¬
twór zawierający 1—10% wagowych amoniaku.

Na rysunku uwidoczniono schematycznie i przy¬
kładowo rozwiązanie urządzenia do wykonywa¬
nia sposobu według wynalazku.

Reaktor 1 zasila się przez przewód 2 świeżymi
5 gazami do syntezy (i przez przewód 3 gaza¬

mi zawracanymi do syntezy. Mieszaninę ga¬
zów i produktów reakcji przesyła się przewodem
4 do afbsorpcyjne&o układu 5 składającego się z
dwóch części 6 i 7 z których do pierwszej części

lft 6 doprowadza się przewodem 8 roztwór absorp¬
cyjny, zawierający 15—40% wagowych amoniaku,
a do drugiej części 7 przez przewód 9 roztwór ab¬
sorpcyjny zawierający 1—10% wagowych amo¬
niaku.

15 Z absorpcyjnego układu 5 pracującego pod ~tym
samym ciśnieniem co reaktor 1 (130—200 atm lub
ponad 200 atm) i w temperaturze Ó^100?C wy¬
chodzi przewodem 10 mieszanina gazowa wodoru
i azotu, zawierająca poza tym wodę i amoniak w

20 ilości 0,2^1*/o wagowych do wymiennika ciepła 11
i do układu chłodzącego 12 gdzie zostaje oziejbiona
do temperatury -^20 do —SiTC Skondensowane pa¬
ry roztworu amoniakalnego zostają oddzielone w
separatorze 13 od oziejbionych gazów i roztwór

25 ten zostaje odprowadzony przewodem 14 do zmie¬
szania z drugim roztworem amoniakalnym wy¬
prowadzonym przewodem 15 z części 6 układu
absorpcyjnego. Oczyszczony gaz z separatora 13
przechodzi przewodem 3 do reaktora <1.

30 Wzbogacony w amoniak roztwór z układu 5
przechodzi przewodem 15 do układu 16, przez któ¬
ry przepływa przewodem 17 roztwór amoniaku
poddawany wzbogaceniu w części 6 układu 5, przy
czym ciśnienie tego ostatniego roztworu zostaje

35 (podwyższone do ciśnienia panującego w ukła¬
dzie 5.

Wzbogacony roztwór amoniakalny zawierający
40—75% wagowych amoniaku przechodzi z ukła¬
du 16 przewodem 18 do wymiennika ciepła 19,

49 a następnie przewodem i20 do "kolumny 21 destyla-
cyjno-rektyfikacyjnej. W kolumnie 21, pracującej
pod ciśnieniem 15—30 atm. odpędza się amoniak
aż do uzyskania roztworu o zawartości 15—40%
wagowych amoniaku po czym roztwór ten odpro-

45 wadzą się do absorpcji przewodem 22. Kolumnę
21 ogrzewa się za pomocą wężownicy grzejnej 23
zasilanej parą pod niskom ciśnieniem.

W górze kolumny 21 wydziela się faza gazowa
składająca się igłówtnie z almohiaku. Amoniak ten

50 zostaje skroplony w skraplaczu 24 skąd cześć jego
zawraca się do kolumny 21, a część odprowadza
przewodem 25 na zewnątrz ufcładm

Część roztworu wprowadzonego do kolumny 21
przewodem 20 przepływa szczeliną 26 do kolumny

55 27, gdzie podlega destylacj; aż do osiągnięcia za¬
wartości 1—10% wagowych amoniaku. Wydziela¬
jąca się faza gazowa wznosi się w kolumnie jjo
góry, przechodzi przez szczelinę 26 i wchodzi do
kolumny 21.

60 Ciepło doprowadza się do kolumny 27 za pomocą
wymiennika 28 zasilanego parą pod niskim ciśnie¬
niem. Słalbo amoniakalny roztwór wychodzący wy¬
lotem 29 przepływa przez oziębiające urządzenie
30, pompę 31, oraz przewód 9 do ofosorpcyjnej

65 części 7 układu 5.
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Roztwór amoniakalny zawierający 15—40°/o wa¬
gowych amoniaku wypływający przewodem 22
przechodzi przez wymiennik 10 a następnie prze¬
wodem 17 do aparatu 32, gdzie zostaje oziębiony
i przetłoczony pod ciśnieniem do układu 16, a w
końcu wprowadzony przewodem 8 do części 6
układu absorpcyjnego 5.

Sposób według wynalazku daje wiele korzyści
tak z technicznego jak i ekonomicznego punktu
widzenia. Praktycznie otrzymuje się pełne oddzie¬
lenie amoniaku z produktów syntezy.

Drugą godną podkreślenia zaletą tego sposo¬
bu jest zastosowanie stosunkowo tanich urządzeń
jakimi są kolumny absorpcyjne d destylacyjne za¬
miast wielkich i kosztownych układów chłodni¬
czych.

Układ ichłodniiczy zastosowany <w sposobie we¬
dług wynalazku może mieć wydajność wynoszą¬
cą zaledwie 10—15% wydajności wymaganej przy
fetosowaniiu sposobów dotychczasowych.

20

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób oddzielania amoniaku wytworzonego
na drodze syntezy wodoru i azotu przy ciśnie- 25
niu wynoszącym 100—250 atm, a korzystnie
130—200 atm przez kilkustopniową absorpcję
amoniaku w roztworach wodnych amoniaku
o malejącym stężeniu, przy czym gazy poab-
fiorpcyjne pozbawia się wody i amoniaku przez 30

6

kondensację, Enamlenmy tym, że produkty re¬
akcji poddaje się kolejno dwustopniowej selek¬
tywnej absorpcji w taki sposób, ażeby część
amoniaku zawarta w gazie nie uletgła absorpcja
i iżetoy irndklry gaz pozaafosox|pcyjny zajwieraił
olpróciz wodoru i azotu równiież amoniak w ilości
25—50°/o wagowych w stosunku do zawartej w
gaizie wódy, po czytm gaz ten osusza się przez
wykrapienie z ndego wody i amoniaku w po¬
staci wody amoniakalnej.

2. Sposób według zastrz. 1, zmajmiieniny tym, że
absorpcję amoniaku w pierwszym stopniu pro¬
wadzi się za pomocą wodnego iroztworu amonia¬
ku zawierającego 15—40°/o wagowych amonia¬
ku a w drugim stopniu za pomocą roztworu
zawierającego 1^10% wagowych.

3. Sposób według zastrz. 1—2, znamienny tym,
że absorpcję prowadzi sdę pod lśnieniem od¬
powiadającym ciśnieniu panującemu w czasie
syntezy amoniaku.

4. Sposób według zastrz. 1—3, Bnaimd^nny tym,
że absorpcję prowadzi się tale, afcy gwy wy¬
chodzące z układu aibsorpcyjne@e> zawierały
mniej niż 1% wagowych łącMńe aamniaku
i wody, korzystnie mniej niż 0,6*/o. j

5. Sposób według zasitaz. 1—4, znamienny tym,
że wodę i amoniak zawarte jeszcze w* gazie p$-
absorpcyjnym kondensuje się przjez ^ziębienie
do temperatury —20 do —30*C.
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