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Foreliggende oppfinnelse angdr en fremgangsmidte for behandling av
gassene fra en émmoniakksyntesereaktor som drives ved et trykk
p& 30 - 300 kp/cm® fortrinnsvis 80 - 150 kp/cm®, omfattende be-
handling av gassene med vann eller fortynnet ammoniakkldsning for
absorpsjon av ammoniakk og torring av restgassene og frisk til-
forselsgass ved kondensering av vannet i en varmeveksler, hvor-
etter gassene tilbakefdres til kretsldpet, og det, szregne

ved fremgangsmdten i henhold til oppfinnelsen er kombinasjonen

av de nye trinn a) og c¢) og de i og for seg kjente trinn b) og 4)
omfattende:

a) absorpsjon av ammoniakk-innholdet i gassen fra syntesereaktoren
ved anvendelse av vann eller fortynnet ammoniakk-ldsning som ab-
sorpsjonsvaeske 1 et film-absorpsjonsapparat, som omfatter en lodd-
rett mangertrsvarmeveksler, hvorl gassen som inneholder ammoniakk
strommer oppover inne i rorene i motstrom med en vaeskefilm som
strémmer nedover pd inpnsiden av rdrene, og hvor absorpsjonsvarmen
fjernes med kjoleveske, f.eks, vann, som strmmer pa utsiden av
rérene, for derved & oppnd en sterk ammoniakklSsning med opp til
80 vektprosent ammonigkk og et rest-innhold av ammoniakk 1 gassen.
som forlater film-absorpsjonsapparatet p& 0,2 - 0,5 molprosent.

b) dehydratiséring av en gassblanding, som bestdr av den gass som
forlater film-absorpsjonsapparatet og frisk tilfdrselsgass, ved
varmeutveksling med allerede avkjolte, torre gasser i en varme-
veksler, for derved & oppnd en svak ammoniakk-15sning,

¢) injeksjon av flytende ammoniakk i gassen etter at den har

kommet ut frg varmeveksleren under b) for vasking av gassen og
absorpsjon av den gjenverende vannmengde i gassen i den inji-

serte ammoniakk, slik at vanninnholdet i gassen reduseres til

2 - 3 ppm, og

d) separering av den flytende sterke ammoniakk-losning fra den
torre gass erholdt under c) i en separator .og anvendelse av den
erholdte sterkt avkjolte torre gass som kjdlemedium i varme-
veksleren under b).
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Det er vel kjent at i ammoniakksynteseanlegg utftres separasjonen
av ammoniakk fra de uomsatte gasser som forlater syntesereaktoren
vanligvis ved fraksjonert kondensasjon, forst i en vannavkjolt
kondensator, og deretter i en eller flere kondensatorer som
avkjoles ved fordampning av ammoniakk.

Tilforsel av den friske synteseblandingen skjer vanligvis etter
det siste kondensasjonstrinn som avkjsles ved fordampning av
ammoniakk, for & fjerne vannet 1 den nevnte tilforsel. Hensikten
med oppfinnelsen er en fremgangsmite for en fullstendig behandling
av den gass-strom som forlater ammoniakksyntesereaktoren, bade
med hensyn til ammoniakkseparasjon og dehydratiseringen av den
strom som skal resirkuleres og frisk tilforselsstrom idet man,
som det vil g& frem av de folgende eksempler og beskrivelse,
oppndr adskillige bkonomiske og arbeidsmes;ige fordeler i forhold
til drift i tidligere kjente anlegg.

' L
Ved fremgangsméten 1fslge oppfinnelsen blir den gass-strom som
forlater syntesereaktoren, etter en mulig varmegjenvinning og av-
kjsling, sendt til et filmabsorpsjonsapparat.

I det nevnte filmabéorpsjonsapparat strommer gass-strommene opp-
over i motstrom med en veskefilm, bestéende enten av vann eller
fortynnet ammoniakk-ldsning, som absorberer den ammoniakk som er

- tilstede 1 gass-strommen. Den nevnte apparatur er utstyrt med
kjsleinnretninger for & fjerne varmen fra absorpsjonen av ammoniakk.

Ved hjelp av sterk avkjsling av vaskefilmen og av massetransporten
ved motstrsmmen, blir det oppnddd meget stérke ammoniakkl@sninger.
Den skrubbede gass som forlater filmabsorpsjonsapparatet har deri-
mot et meget lavt ammoniakkinnhold (0,2 - 0,5 molprosent) og er
mettet med vann. 4 3

Etter utlufting av de inerte gasser, for & holde deres mengde pa

en konstant konsentrasjon i kretslopet, blir den friske tilforsels-
strom tilsatt til gass-strémmén fra filmabsorpsjonsapparatet for
hele strommen sendes til dehydratiseringstrinnet.
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Dehydratiseringen utfdres ved & injisere flytende ammoniakk i
gass-strommen og ved adiabatisk fordampning forérsakes en
sterk avkjsling og kondensasjonen av vannet 1 denne gass-strom.

Anvendelse av en passende varmeveksler mellom den fuktige gass-strom
og den torre gass-strém gjor det mulig & nd meget lave metnings-
temperaturer (-25 - -30°C) ved hjelp av bare en liten mengde for-
dampet ammoniakk., Den injiserte flytende ammoniakk er i over-

skudd med hensyn til den absolutt nddvendige mengde og dette
overskuddet fjernes fra kretslopet som en sterk ammoniakklosningj
ammoniakkoverskuddet og folgelig konsentrasjonen av utlopslds-
ningen, styres slik at man ikke f&r mer enn 2 - 3 ppm vann i den
torre gass,

Etter ammoniakkinjiseringen sendes strdmmen til en separator
hvori den ovenfor nevnte sterke ammoniskkldsning og en torret
gass-strom blir separert; de torre gassene sendes etter & ha
passert som en kjolevaske gjennom en varmeveksler 1 motstrom
med fuktig strom enten til en kompressor eller til andre pas-
sende anordninger og blir s& resirkulert til syntesereaktoren.

Mesteparten .av det vann som forefinnes i de fuktige gassene blir
kondensert inne i varmeveksleren og fjernet som en svak ammoniakk-
16sning og det gjenverende vannet blir fjernet med en sterk ammo-
niakklosning som kommer fra separatoren.

Ammoniakklssningen dannet pad denne mate blir s& sendt til en
destillasjonssone hvor ammoniakken pa kjent méte blir separert
fra vannet med en hdy grad av renhet, d.v.s. 99,9%.

Vedrorende torkemetoden skal det bemerkes at vann har en hdy opp-
1osningshastighet i ammoniakk og Jjo storre kontaktflaten mellom
gassene som behandles og den flytende ammoniakk er, dess hurtigere
foregdr oppldsningen.,

Siden fordampningen av flytende ammoniakk krever en viss tid kan
disse forhold anvendes for & oppné en utmerket dehydratisering av
gassene uten & mette dem med ammoniakkj ved at man reduserer kon-
takt-tiden,
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For dette formdl injiseres flytende ammoniakk i gass-strommen
veq hjelp av en passende innretning som tilveiebringer en meget
hoy kontaktflate slik at man kan oppnd en redusert kontakt-tid
med de nevnte resultater.

Dette trinn kan fordelaktig utfdres ved & ke gass-hastighetene
ved hjelp av en venturidysej; flytende ammoniakk blir dg injisert
i dette apparat og den hdye turbulens som oppnds fremskaffer

en stor kontaktflate. ‘

Nedenfor venturidysen anbringes en separator eller andre passends
innretninger for & redusere kontaktflaten. ‘

Jo stdrre kontaktflaten er, desto nzrmere kan den nevnte separator
anbringes, for derved & oppnd en utmerket dehydratisering uten

4 mette gassene med ammoniakk, idet den reduserte kontakt-tid ikke
er lang nok for & fordampe store mengdef‘av ammoniakk, mens store
kontaktflater gir god dehydratisering. ' o

I det tilfelle at den produserte  ammoniakk helt eller delvis skal
benyttes ved produksjon av urinstoff, er det mulig helt eller
delvis & benytte den oppnddde ammoniakk-vannldsning fra filmabsorp=-
sjonsapparatet for & absorbere det karbondioksyd som er tilstede
i de r3d ammoniakksyntesegasser;i, og som kommer fra omdannelses-~
trinnet for karbonmonooksydsj denne absorpsjon finner sted under
slike betingelser at det produseres ammoniumkarbamat, som deretter
blir sendt til omdannelse til urinétoff, mens de karbondiosydfrie
gassene, etter mulig videre bearbeidelse etter kjente metoder,
blir sendt til dehydratisering og til ammoniakksyntesen. Ammoni-
akksyntesegassene bestéaende av 3H2 + N2 blir vanligvis fremstilt
ved forsiktig oksydasjon av hydrokarboner (d.v.s. ved damprefor-
mering, partiell oksydasjon med 02, etec.)y de produserte gasser -
blir sendt til videre operasjoner, d.v.s. karbonmonooksyd-
omdannelse, og fjernelse av karbondioksyd og resterende oksyderte
karbonforbindelser,

Med fremgangsmate ifdlge den foreliggende oppfinnelse er det mu-
lig & unngd to meget kostbare separasjonstrinn som finnes 1 moderne
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anlegg for produksjon av ammoniakk, d.v.s. trinnet for fjernelse
av karbondioksyd med regenerasjon av ldsningsmidlet og trinnet for
separasjon av ammoniakk.

Derfor, i passende apparatur som tillater en stor kontaktflate
mellom gassene og vaskene, kan den oppnddde ldsning av ammoniakk-
vann fra prosessen ifslge den foreliggende oppfinnelse helt eller
delvis anvendes for & fjerne karbondioksyd fra de rd ammoniakk-
syntese-gasser, for p& denne midte 8 oppnd en ammoniumkarbamat-
16sning som deretter omsettes til urinstoff.

Absorpsjonen av karbondioksyd kan passende utfdres i det trykk-
omraddet som vanligvis benyttes i urinstoff-syntéseprosessen.
Som nevnt ovenfor blir gassene som er befridd for karbondioksyd
sendt til ammoniakksyntesereaktoren etter at de har passert
gjennom andre kjente operasjoner.

Oppfinnelsen vil kunne forstds bedre med henvisning til det etter~
fdlgende eksempel og de vedfdyde tegninger, hvori en spesiell ut-‘
forelsesform for oppfinnelsen beskrives, uten det tidligere nevnte
absorpsjonstrinnet for 002.

Med henvisniﬁg til den nevnte tegning blir utstromningen fra
syntesereaktoren 1, ved et trykk varierende fra 80 - 180 kg/cmz,
getter en mulig varmegjenvinnelse og avkjsling (ikke vist p& teg-
ningen) sendt gjennom ledningene 6 til et filmabsorpsjonsapparat

2 hvori gass-strodmmen strommer oppover inne i vertikale ror i mot-
strom med en vaskefilm som strommer nedover rorenes innside og ab-
sorberer ammoniakken i gassene, Den nevnte vaske kan enten vare
vann eller en svak ammoniakklSsning og blir fort til filmabsorp-
sjonsapparatet 2 gjennom ledningen 10.

Absorpsjonsvarmen fra ammoniakken fjernes med vann som strSmmer pa
utsiden av rorene, idet det nevnte vann tilfdres gjennom ledningen
11 og gar ut gjennom ledningen 12.

En sterk ammoniakklésniqg kommer ut gjennom ledningen 7 fra bunnen
av filmabsorpsjonsapparatet og fra toppen av dette gjennom ledningen
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kommer gass-strommen ut med et meget lavt rest-innhold av ammoniakk,
d.v.s. 0,2 - 0,5 molprgsent, praktisk talt mettet med vann og etter
utjuftning av de inerte gasser gjenném ledningen 9, blir den friske
tilfdrselsstrommen tilsatt gjennom ledningen 13.

Den resulterende gass-strsm sendes gjennom ledningen 14 til varme-
-veksler 3 hvori mesteparten av varmeinnholdet blir frigitt til de
avkjolte torre gasser som Xkommer 1nn gjennom ledningen 18 og som
kommer fra separatoren k4,

Denne avkjolingen forirsaker kondensasjon av mesteparten av vann-
innholdet i gassene, og pd denne mdte kan det fra bunnen av varme-
veksleren 3, gjennom ledningen 15 tas ut en svak ammoniakkldsning.

Torkingen blir fullfort ved at man 1 de gassene som kommer fra
varmeveksleren 3 ggennom ledningen 17, injiserer flytende ammoniagkk
som ved adiabatisk fordampning i gass- -strommen forarsaker avkjoling
av denne og fdlgelig kondensasjon av vanninnholdet. Den nevnte
flytende ammoniakk blir sendt til ledningen 17 gjennom ledningen 16.

Den resulterende blanding kommer inn i separatoren 4, en sterk
ammoniakkltsning tas ut fra bunnen av denne gjennom ledningen 19,

en torket gass-strom forlater den nevnte separator gjennom ledningen
18 og inneholder ni ikke mer enn 2 - 3 ppm vann og blir sendt som
kjolevaeske til varmeveksleren 33 gassene gar_sé gJjennom ledningene
20 og 21 til kompressoren 5, som resirkulerer dem til syntese-’
reaktoren 1. ' A

Det folgende.eksempel spesifiserer betingelser og fordeler véd be~

handlingen av gassene 1 ammoniakksyntesen ved fremgangsmiten ifdlge
den foreliggende oppfinnelse. ’

Eksempel

Dette eksempel refererer seg til et synteseanlegg for produksgon av
1200 tonn/dag ammoniakk, :

En strom pd 780.930 Nm3/t forlater syntesereaktoreni den nevnte

§
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strom har félgende sammensetning ved et trykk p& 125 atmosfarer
absolutt:

Hy 58,99 volum%
N, 19,68
CH, 7,58 n
Ar 3,25
NH3 10,50 n

Etter avkjoling av den nevnte gass—styém til 40°C blir den sendt
til bunnen av filmabsorpsjonsapparatet 2.

48.969 kg/t av en ammoniakkldsning (10 volum%) ble sendt til toppen
av filmabsorpsjonsapparatet. ’

108.865 kg/t ammoniakklssning med 60 volum% ammoniakk forlot film-
absorpsjonsapparatet 2 gjennom ledningen 7 og 701.190 Nm3/t vaskede
gasser gikk ut gjennom ledningen 8.

De nevnte gasser, ved en temperatur pa MSOC, hadde folgende sammen=-
setning basert pd torr tilstand;

Hy 65,59 volun%
N, 21,90 "
CH, 8,40
Ar 3,61 "
NH, 0,50

vann til metning 525 kg/t.

10.900 Nm3/t av de nevnte gasser ble utluftet gjennom ledningen 9.
Den friske tilfdrselsblanding, tilsatt gjennom ledningen 13, hadde
folgende egenskaper:

Strémningshastighet 142,170 Nm3/t
Sammensetning:

H, 74417 volum®

N, 24,92 m

CH, 0,82 v

Ar 0,29

vann til metning 60 kg/t.
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De to gass-strommer ble blandet for de ble sendt til varmeveksleren
3. Hele strgmmen hadde folgende egenskaper:

Strémningshastighet 832.460 Nm3/t

Trykk 122 absolutte atmosfzrer
Temperatur 14°c

Sammensetning (pd térr basis) _

H, o 68,08 volum%

N, 22,35 "

CH, 7,12 0

Ar 3,04 "

NH oo,

vann til metning 607 kg/t.

Ved utlopet av varmeveksdskren hadde strommen folgende egenskaper:

a) gass
temperatur -18,5°C
vanninnhold . 7739 kg/t

b) ammoniakkl&sning ,
stromningshastighet 818 kg/t
ammoniakkinnhold 30 vekt%
vanninnhold 70 vekt%

Den injiserte ammoniakk utgjorde 10.665 kg/t og fordampet nesten
fullstendig, den avkjslte gass-strdmmen fra -18;500 til -2800,
Separatoren 4 ga ved likevektj; .

a) 350 kg/t av 90 vekt% ammoniakkldsning
b) 846.000 Nm3/t gasser med folgende sammensetnings

H, 66,0 volum%
N, 22,0 "
CH), o 7,0 "
Ar 3,0 "
NH, 2,0 ",

H,0 &< 3 ppm .
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Fra det som er nevnt ovenfor er det helt tydelig hvilke dkonomiske
og arbeidsmessige fordeler denne fremgangsmdte tilveiebringer.

Disse fordeler skriver seg fra en utmerket absorpsjon av ammoniakk

i film-absorpsjonsapparatet, idet absorpsjonen fremmes ved de
avkjolingsanordninger som benyttes i1 det nevnte apparat, som fjerner
den absorpsjonsvarme som utvikles. ‘

Fordelene ved den nye torkemetode for resirkulering av gassene og
- for den friske tilforselsstrom er ogsd tydelige, idet den nevnte
metode med meget enkelt utstyr tillater en meget god torking og
pa samme tid medfdrer en meget god termisk effektivitet.

Det er ogsd verd & nevnte at fremgangsmdten ifslge den foreliggende
oppfinnelsen kan benyttes i vanlige prosesser for fremstilling av
ammoniskk p& den midten at enten bare absorpsjonstrinnet med film-
absorpsjonsapparatet eller bare dehydratiseringstrinnet for re-
girkulerte og friske tilforselsgasser med ammoniakk-brékjoling og
varmeveksler, kan benyttes i anlegg hvor man benytter andre deler
av kjente metoder og apparatur.

Patentkrav

1.

Fremgangsmdte for behandling av gassene fra en ammoniakksyntese-
reaktor som drives ved et trykk pad 30 - 300 kp/cm2 fortrinnsvis

80 - 150 kp/cmz, omfattende behandling av gassene med vann eller
fortynnet ammoniakkldsning for absorpsjon av ammoniakk og torring
av restgassene og frisk tilforselsgass ved kondensering av vannet
i en varmeveksler, hvoretter gassene tilbakeftres til kretsldpet,
karakterisert ved en kombinasjonen av de nye
trinn a) og c¢) og de i og for seg kjente trinn b) og d) omfattende:

a) absorpsjon av ammoniakk-innholdet i gassen fra syntesereaktoren
ved anvendelse av vann eller fortynnet ammoniakk-l1dsning som ab-
sorpsjonsvaske i et film-absorpsjonsapparat, som omfatter en lodd-
rett mangersrsvarmeveksler, hvori gassen som inneholder ammoniakk,
strommer oppover inne 1 rdrene 1 motstrom med en-veskefilm som

" strommer nedover p& innsiden av rdrene, og hvor absorpsjonsvarmen
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fjerneé med kjoleveske, f.eks. vann, som strommer pd utsiden av
rorene, for derved & oppnd en sterk ammoniakkldsning med opp til
80 vektprosent ammoniakk og et rest-innhold av ammoniakk i gassen
som forlater film-absorpsjonsapparatet,pd 0,2 - 0,5 molprosent.

b) dehydratisering av en gassblanding som bestdr av den gass
som forlater film-absorpsjonsapparatet og frisk tilforselsgass,
ved varmeutveksling med allerede avkjolte, torre gasser 1 en
varmeveksler, for derved & oppnd en svak ammoniakk-l18sning,

¢) injeksjon av flytende ammoniskk i gassen etter at den har
kommet ut fra varmeveksleren under b) for vasking av gassen og
absorpsjon av den gjenverende vannmengde 1 gassen i den injiserte
ammoniakk, slik at vanninnholdet i gassen reduseres til 2 - 3 ppm,
og )

d) separering av den flytende sterke ammoniakk-18sning fra den
tsrre gass erholdt under ¢) i.en separator og anvendelse av den
erholdte sterkt avkjolte torre gass som kJolemedium 1 varmeveksleren
under b). o

2, Premgangsmadte som angitt i krav 1,
karakterisert ved atdet for injeksjon av flytende
ammoniakk anvendes en venturidyse.
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