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(54} Spoisob ziskavania krystalickéhs hexametyléntetraminu

1

Utelom vyndlezu je zniZenie materidlovej
nédrocnosti procesu vyroby kryStalického he-
xametyléntetraminu, zlepSenie jeho reolo-
gickych vlastnosti a zniZenie produkcie od-
padnych véd z procesu.

Uvedeného G&elu sa dosiahne tym, Ze ako
premyvacie médium a/alebo ako jeho zloZka
sa v procese oddelovania tuhého hexame-
tyléntetraminu, s vyhodou odstredovanim,
pri teplote 20 aZ 70 °C za atmosférického
tlaku pouZiju Stiavne kondenzity z procesu
odparovania vodnych roztokov hexamety-
léntetraminu, v mnoZstve 0,01 aZz 1 kg ma
1 kg kryStalického hexametyléntetraminu o
nasledovnom zloZeni: viac ako 90 % hmot.
voda, 0,001 aZ 1 % hmot. amoniak, 0 aZ 4 %
hmot. metanol a 0,005 aZz 7 % hmot. hexa-
metyléntetramin.
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Vyndlez sa tyka spdsobu ziskavania kry$-
talického hexametyléntetraminu z jeho vod-
nych mateénych roztokov.

Vyroba Kkry3talického hexametyléntetra-
minu je zndma a priemyselne vyuZivand.
Hexametyléntetramin sa pouZiva najmi pri
vyrobe plastickych ldtok, vybudnin, farma-
ceutickych vyrobkov a pod.

Zékladnymi surovinami st amoniak a
formaldehyd, ktorych vzdjomna kondenzad-
ni reakciu moZao uskutofnit v plynnej ale-
bo kvapalnej fdze, podla charakteru pouZi-
tych surovin. Najviac je vS8ak rozSireny izv.
kombinovany spdscb, t. j. reakcia plynného
amoniaku s vodnymi roztokmi formaldehy-
du alebo plynov obsahujtcich formaldehyd
s vodnymi roztokmi amoniaku. Volba cha-
raxteru vyroby zdvisi najmid od spdsobu
ziskavania zdkladnych surovin.

Vysledna reakciu tvorby hexametylénte-
traminu 'moZno wvyjadrit nédsledovne:

6 CH20 - 4 NH3 —- CeéH12N4 -+ 6 H20
AH = —400 k]n_lél”1

Kondenzaénd reakcia amoniaku s formal-
dehydom je exotermicky zafarbeny proces,
¢oho sa v kaZdej technoldgii vyuZiva, lebo
to priaznivo ovplyviiuje energeticku néarod-
nost procesu.

Na ziskanie suspenzie kry&talického he-
xametyléntetraminu v mate&nych roztokoch
sa pouziva kryStalizatné -odparovanie pri
teplotach 50 aZ 65 °C a zniZenom tlaku, za
tuCelom minimalizdcie exkramentov tepelne]
expozme hexametyléntetraminu. NajSastej-
Sie sa pouZiva vodné prostredie, ale vo sve-
te je zndme aj pouZitie inych rozpustadiel,
najmé s cielom azeotropického odv&dzania
vody z roztokov hexametyléntetraminu {US
pat. ¢. 3061608, franctizsky patent &islo
1167 436). Nevyhodou tychto postupov je
nevyhnutnost regeneracie rozpudtadiel a
znetistovanie odpadnych vod dal3imi orga-
nickymi zlageninami.

V procese odparovania vznikaji S3tiavne
kondenzéty s obsahom tie¥ volného amonia-
ku a hexametyléntetraminu, ktory je strhé-
vany vo forme prestrikov z odparovaného
zariadenia. Tieto kondenzaty sa spolu s o-
statnymi odpadnymi vodami likviduji pre-
chodom cez &istiareii odpadnych vod, ¢o je
jednou z nevyhod takto vedeného procesu
vyroby hexametyléntetraminu.

Podla jap. pat. . 7703394 sa po zahus-
tenl reakinej zmesi v odparke ma koncent-
raciu roztoku 43 % hmot. recykluje odpa-
reny roztok amoniaku do reak&nej &asti.
Postup vyZaduje rieSenie zvy3enej energe-
tickej ndrofnosti vyplyvajicej z nizkej kon-
cenfriacie amoniaku v recyklovanom rozto-
ku.

Na ziskanie pevnej fdzy zo suspenzie, t. .
krystalického hexametyléntetraminu, sa naj-
CastejSie vyuZiva odstredovanie a po vysu-
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Seni kry$talického hexametylénietraminu sa
produkt finalizuje.

Ako premyvacie médium v procese odstre-
dovania suspenzie hexametyléntetraminu
moZno pouZit vodny roztok hexametylénte-
traminu a konc. 25 aZ 40 % hmot.

Tento spOsob sa ukdzal ako nevyhodny,
najmé z hladiska kvalitativnych parametrov
vysledného produktu, a te jeho vzhladu,
prefoZe neziadice neéistoty sa roztokom pri
premyvani zanéSali do kryrstalicke] fézy
Takto pripraveny produkt nebolo moZné po-
uZit najmé pre Specidlne aphkéme v Oblasti
vybudnin.

KryStalicky produkt zlepsenych kvalita-
tivnych parameirov moZno pripravit sposo-
bom, pri ktorom sa ako premyvacie médium
odstredenej pevnej fdzy pouZije parny kon-
denzét, o vSak znamena zvy$enie ekono-
mickej ndrotnosti procesu.

PrevéZnu &ast uvddzanych nevyhod moi-
no odstrdnit postupom podla predmetného
vynélezu.

Podstatou tohto vynédlezu je spdsob odde-
lovania tuhej fdzy od wvodnych matetnych
roztokov v procese vyroby kry$talického
hexametyléntetraminu, s vyhodou odstredo-
vanim, pri ktorom sa tuhd fdza premyva.
Proces wodstredovania prebieha pri 20 aZ 70
stupfioch C za atmosférickéhc tlaku a ako
premyvacie médium oddelenej tuhej fazy sa
pouZiju Stiavne kondenzaty, ktoré vznikaja
kondenzdciou par z procesu odparovania
vodnych roztokov hexametyléntetraminu,
prebiehajiiceho pri teplote 50 aZ 65 °C za
zniZeného tlaku.

Podstatnou zloZkou S$tiavnych kondenzé-
tov je voda, a to viac ako 90 % hmot., ale
obsahuja tieZ 0,001 aZ 1 % hmot. amoniaku,
0 aZ 4 % hmot. metanolu a 0,005 aZ 7 %
hmot. hexametyléntetraminu.

V zavislosti od poZadovanych kvalitativ-
nych parametrov vyrdbaného kryStalického
hexametyléntetraminu sa v procese oddelo-
vania tuhej fdzy zo suspenzie, na produk-
ciu 1 kg hexametyléntetraminu spotrebuje
0,01 aZ 1 kg Stiavnych kondenzitov.

Postup podla vynédlezu mé oproti doteraz
pouZivanym, cely rad technicko-ekonomic-
kych vyhod.

NajdoleZitejSie si: zniZenie nakladov na
likvidaciu Stiavnych kondenzdtov na &istiar-
ni odpadnych véd, lebo si recyklované na-
spdt do procesu, zniZia sa materialové néa-
klady vyroby, resp. straty hexametyléntetra-
minu, pretoZe parny kondenzédt sa nahradil
odpadnym Stiavnym kondenzatom, ktory
okrem volného amoniaku obsahuje aj hexa-

" metyléntetramin, ktory sa do odpadnych véd

dostdva aj z procesu odparovania a pritom-
ny volny amoniak zniZuje rozpustnost krys-
talického hexametyléntetraminu, ako aj pri-
spieva k zlepSeniu reologick§ch vlastnosti
produktu.

Najd6leZitejSie vyhody ilustruji aj nésle-
dovné priklady:
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Priklad 1
{(porovnévaci}

V procese vyroby kry3Sialického hexame-
tyléntetraminu vstupuje na kondenzalfni
reakciou 4750 kg 37 %-ného formalinu a
637 kg 100 %-ného amoniaku. Vzajomnou
reakciou sa ziska 5 387 kg vodného roztoku
o koncentracii 25 % hmot. hexametylénte-
traminu, ktory sa vedie na kryStalizacn?
zahustovanie, kde sa ziska 75 %-nd suspen-
zia hexametyléntetraminu v matefnom roz-
toku, prifom 2 125 kg Stiavnych kondenza-
tov s obsahom aj 1,3 kg amoniaku/m® 5,5
kilogramu hexametyléntetraminu/m’ a che-
mickou spotrebou kyslika 21 kg O2/m° roz-
toku odchédza z procesu odparovania do
odpadnych vdéd a potom prechadzaja cez
Cistiareil odpadnych vod, kde sa Cistia s né-
kladmi 1,4 K&s/kg chemicky viazansho kys-
lika. Po odstredeni suspenzie sa ziska 1275
kilogramov vihkého hexametyléntetraminu,
pri spotrebe 200 kg parného kondenzatu na
premyvanie a vysuSenim sa pripravi 1250
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kilogramov KkryStalického hexametyléntetra-
minu.

Priklad 2

Za analogickych podmienok ako v prikla-
de 1 sa pripravi suspenzia hexametyléntetra-
minu, ktord sa vedie na odstredovanie, kde
sa pouZije na premyvanie 200 kg 3Ztiavnych
kKondenzdtov, charakierizovanych po kvan-
titalivnej a xvalitativne] strdnke v priklade
1, pri¢om zhytkové mnoZstvo sa vedie na
Cistiareili odpadnych vod, alebe spracuje
inym spdscbom. Po odstredeni suspenzie sa
ziska 1277 kg vlhkého hexametylénteirami-
nu, &o po vysuSeni predstavuje 1252 kg
produkiu.

Postupom podla prikiadn 2 sa znizia stra-
ty amoniaku a hexametyléntetraminu v
Stiavnych kondenzdtoch, ¢im sa zniZi merna
spotreba surovin a znizia sa naklady na Cis-
tenie odpadnych véd z vyroby hexametylén-
tetraminu.

PREDMET VYNALEZU

1. Sposob ziskavania krystalického hexa-
metyléntetraminu z jeho voduych matelnych
roztokov, s vyhodou odstredovanim pri tep-
lote 20 aZ 70 °C, za atmosférickéhc tlaku
vyznatujici sa tym, Ze oddelend tuhi fdza
kryStalického hexametyléntetraminu sa pre-
myva kondenzdtom par z procesu odparo-
vania vodnych roztokov hexametylénietra-
minu, ktory obsahuje 0,001 aZz 1 % hmot.

amoniaky, 0 aZ 4 % hmot. meianolu, 0,005
az 7 % hmot. hexametylénteiraminu a zvy-
3ok do 100 % hmot. tvori voda.

2. Sposob podla bodu 1 vyznacujici <a
tym, Ze na premyvanie 1 kg oddelenej tuhej
fazy hexametyléntetraminu sa spotrebuje
0,01 aZz 1 kg kondenzatu par z procesu od-
parovania wodnych roztokov hexametylén-
tetraminu.
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