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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfah- ‘
ren zur Herstellung von Melamin aus Harnstoff unter Hoch-
druck, mit einer Phasenwechselvorrichtung (1) zur Uber-
fuhrung einer Melaminschmelze in die Gasphase, wobei
der Phasenwechselvorrichtung (1) Warme (ber mindes-
tens einen Warmetauscher (2) und mindestens ein
Stoffstrom (3) als Strippmedium zugefiihrt wird, dadurch
gekennzeichnet, dass mindestens ein Teil der Melamin-
schmelze in flissiger Form in die Phasenwechselvorrich-
tung (1) gefiihrt wird und dort im Gegenstrom zu der auf-
steigenden gasfoérmigen Phase gefiihrt wird oder Wirbel-
schichten aufweist. Die Erfindung betrifft auch eine
Phasentrennvorrichtung fiir das Verfahren. Damit ist es in o
einfacher Weise eine Aufreinigung der gasférmigen Phase

vor dem Abscheiden ermdglicht.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren nach dem
Oberbegriff des Anspruchs 1 und eine Vorrichtung
zur Durchflihrung des Verfahrens nach Anspruch 14.

[0002] Die Herstellung von Melamin aus Harnstoff
ist z.B. in Ullmann's Encyclopedia of Industrial Che-
mistry, 5th Edition, Vol. A 16, Seite 174ff) beschrie-
ben.

[0003] Die bekannten Melaminherstellungsverfah-
ren lassen sich in Niederdruckverfahren (unter Ver-
wendung von Katalysatoren) und Hochdruckverfah-
ren (ohne Verwendung von Katalysatoren) untertei-
len.

[0004] Bei Niederdruckverfahren (z.B. den BASF-;
Chemie-Linz-, DSM/Stamicarbon-Verfahren) verlasst
Melamin den Reaktor in gasformiger Form.

[0005] Bei Hochdruckverfahren (z.B. dem Montedi-
son- oder Nissanverfahren) verlasst das Melamin
den Reaktor in flissiger Form. Die Hochdruckverfah-
ren haben den Vorteil, dass der Reaktor wesentlich
kompakter ausgeflihrt werden kann. Bei Hochdruck-
verfahren muss das flissige Melaminreaktionspro-
dukt in eine feste Form Uberfihrt werden. Dies ge-
schieht z.B. in der WO 95/01345 A1 dadurch, dass
die Melaminschmelze zunachst in einem Verdampfer
verdampft und dann in einem Quencher gekuhlt wird,
worauf kristallines Melamin entsteht. Dabei ist nach-
teilig, dass die Melaminschmelze CO, und andere
sauerstoffhaltige Stoffe (z.B. Ammelide, Ammelin,
Ammonium(iso)cyanat etc.) enthdlt. Das CO, kannim
Quencher mit dem darin vorhandenen Ammoniak zu
Carbamat reagieren, was unerwiinscht ist.

[0006] In einer Abwandlung dieses Verfahrens wird
in der WO 00/71525 A1 beschrieben, dass vor dem
Verdampfer ein CO,-Stripper angeordnet wird und
der Verdampfer bei hohen Temperaturen betrieben
wird. Damit sollen die Nachteile des CO,-Eintrages
vermieden werden.

[0007] Allerdings betrifft das in der WO 00/71525 A1
beschriebene Verfahren zwei Apparate, in denen je-
weils nur ein Verfahrensschritt ausgefihrt, namlich
einen Stripper zur Reduzierung des Gehaltes an CO,
und sauerstoffhaltigen Verbindungen und einen Ver-
dampfer. Es wird u.a. beschrieben, dass gasférmiges
Ammoniak mit der Schmelze zusammen in den Ver-
dampfer eingefiihrt wird und im Gleichstrom durch
den Verdampfer stromt. Die Konvektion wird durch
das gasformige Ammoniak verbessert, was zu einem
besseren Warmeulbergang fiihrt.

[0008] Eine solche Verfahrensfiihrung ist nicht opti-
mal in Bezug auf die Reinigung der im Verdampfer
aufsteigenden Gasphase.
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[0009] Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe
zugrunde, ein Hochdruckverfahren zur Herstellung
von hochreinem Melamin zu schaffen, das- in einfa-
cher Weise eine Aufreinigung der gasférmigen Phase
vor dem Abscheiden ermdglicht.

[0010] Diese Aufgabe wird erfindungsgemaf durch
ein Verfahren mit den Merkmalen des Anspruchs 1
gelost.

[0011] Dadurch, dass mindestens ein Teil der Mela-
minschmelze in flissiger Form in eine Phasenwech-
selvorrichtung geflihrt wird und dort im Gegenstrom
zu der aufsteigendem gasformigen Phase geflihrt
wird, wird effizient eine hohe Melaminreinheit er-
reicht. Als Phasenwechselvorrichtungen kdénnen
grundsatzlich Apparate angesehen werden, in der
mindestens eine flissige Phase in eine gasférmige
Uberfuhrt wird. Im vorliegenden Fall kénnen dies z.B.
Verdampfer sein.

[0012] Dabei ist es vorteilhaft, wenn die im Gegen-
strom geflihrte Melaminschmelze beim Eintritt in die
Phasenwechselvorrichtung eine niedrigere Tempera-
tur aufweist als die Stelle der h6chsten Temperatur in
der Phasenwechselvorrichtung.

[0013] Ferner ist es vorteilhaft, wenn der Melamin-
schmelzestrom aus einem Melaminreaktor mindes-
tens in zwei Teilstrome aufgeteilt wird und mindes-
tens ein Teilstrom der Melaminschmelze im Gegen-
strom zu der aufsteigenden gasférmigen Phase ge-
fuhrt wird. Durch die Aufteilung der Stréme kann z.B.
das Volumen der Phasenwechselvorrichtung gezielt
eingestellt werden, d.h. es wird eingestellt, in wel-
chem Bereich der Phasenwechselvorrichtung ein
Gas- und ein Flussigphase vorliegt.

[0014] Die Aufgabe wird auch durch ein Verfahren
mit den Merkmalen des Anspruchs 4 gelost.

[0015] Dabei wird die Melaminschmelze erfindungs-
gemal mindestens einer ersten Wirbelschicht zur
Verdampfung der Melaminschmelze und einer zwei-
ten Wirbelschicht zur Verfestigung des Melamins aus
der Gasphase zugeflhrt.

[0016] Ferner ist es vorteilhaft, wenn eine Salz-
schmelze als Warmeubertragungsmedium, das min-
destens einen Warmetauscher durchstromt, verwen-
det wird. Damit kann die fir den Phasenwechsel be-
noétigte Energie effizient zugefihrt werden.

[0017] In einer vorteilhaften Ausgestaltung des er-
findungsgemaflien Verfahrens wird die Melamin-
schmelze vom Melaminreaktor zunachst in einen
CO,-Stripper und anschlieend in die Phasenwech-
selvorrichtung gefiihrt. Damit kdnnen im Feed des
Melaminreaktors  befindliche  Verunreinigungen
schon frih aus dem Verfahren ausgeschleust wer-
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den.

[0018] In einer weiteren vorteilhaften Ausgestaltung
des erfindungsgemalfen Verfahrens wird der gasfor-
mige Strom aus der Phasenwechselvorrichtung zur
Verfestigung in mindestens eine Wirbelschichtvor-
richtung gefuhrt wird.

[0019] Mit Vorteil wird Ammoniak als Strippmedium
im CO,-Stripper und / oder in der Phasenwechselvor-
richtung verwendet.

[0020] In einer weiteren vorteilhaften Ausgestaltung
des erfindungsgemafen Verfahrens wird das gasfor-
mige Melamin aus der Phasenwechselvorrichtung
nach einer Druckentspannung zur Verfestigung in ei-
nen Abscheider geflihrt. Auch ist es vorteilhaft, wenn
dem Abscheider ein Kihlmittel, insbesondere flussi-
ger Ammoniak, Wasser und / oder gasférmiges Am-
moniak zugefuhrt wird.

[0021] Dabei lasst sich das Verfahren besonders ef-
fektiv gestalten, wenn ein gasférmiger Ammoniak-
strom aus dem Abscheider in die Phasenwechselvor-
richtung und / oder den CO,-Stripper geflhrt wird.
Dafir wird vorteilhafterweise der vom Abscheider
stammende gasférmige Ammoniakstrom in mindes-
tens einem Erhitzer erhitzt. Zur Energiesparung kann
es vorteilhaft sein, wenn mindestens ein Erhitzer
durch heiRe Harnstoffschmelze beheizt wird, wobei
die Harnstoffschmelze insbesondere dann als Edukt
fur den Melaminreaktor erwendet wird.

[0022] Die Aufgabe wird auch durch eine Phasen-
wechselvorrichtung mit den Merkmalen des An-
spruchs 14 gelst.

[0023] Durch ein Mittel zur Fihrung mindestens ei-
nes Teils der Melaminschmelze im Gegenstrom zur in
der Phasenwechselvorrichtung aufsteigenden gas-
férmigen Phase, wird ein thermodynamisch beson-
ders effektives Temperaturprofil erreicht.

[0024] Dabei ist es besonders vorteilhaft, wenn die
Phasenwechselvorrichtung Mittel zur intensiven Kon-
taktierung flissiger Melaminschmelze mit gasférmi-
gem Melamin und / oder Ammoniak aufweist. Insbe-
sondre einen Abtriebsteil einer Bodenkolonne.

[0025] Auch dient vorteilhafterweise mindestens
eine erste Wirbelschicht zur Verdampfung der Mela-
minschmelze. Wobei zusatzlich oder alternativ min-
destens eine zweite Wirbelschicht zur Verfestigung
der Melaminschmelze verwendet wird.

[0026] Die Erfindung wird nachfolgend unter Bezug-
nahme auf die Figuren der Zeichnungen an mehreren
Ausfuhrungsbeispielen naher erlautert. Es zeigen:

[0027] Fig. 1 eine erste Ausfihrungsform des erfin-
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dungsgemafRen Verfahrens mit einer Gegenstrom-
fuhrung einer Melaminschmelze und einer Gasphase
in einem Verdampfer;

[0028] Fig. 2 eine zweite Ausfiihrungsform des er-
findungsgemafien Verfahrens gemafl Fig. 1 mit ei-
nem CO,-Stripper;

[0029] Fig. 3 eine dritte Ausfiihrungsform des erfin-
dungsgemalen Verfahrens mit einer Aufteilung des
Melaminstroms in eine Phasenwechselvorrichtung;

[0030] Fig. 4 eine vierte Ausfihrungsform des erfin-
dungsgemalRen Verfahrens mit einer Aufteilung des
Melaminstroms in eine Phasenwechselvorrichtung
nach einem CO,-Stripper;

[0031] Fig. 5 eine funfte Ausflihrungsform des erfin-
dungsgemalien Verfahrens mit einer Wirbelschicht-
vorrichtung zur Verfestigung gasférmigen Melamins;

[0032] Fig. 6 eine sechste Ausfiihrungsform mit ei-
ner Wirbelschichtvorrichtung zur Verdampfung und
anschlieender Verfestigung.

[0033] In Fig. 1 wird ein VerfahrensflieRbild fiir eine
erste Ausflihrungsform des erfindungsgemafen Ver-
fahrens dargestellt. Das Verfahren betrifft insbeson-
dere eine Melaminabscheidung aus der Gasphase.

[0034] Das reine Melamin wird bei Driicken von 50
bis 200 bar, insbesondere bei Driicken zwischen 55
und 80 bar in einem Melaminreaktor 4 durch die ther-
mische Umsetzung von Harnstoff (HST) synthetisiert.
Die Temperatur im Melaminreaktor 4 liegt dabei
knapp oberhalb des Schmelzpunktes von Melamin,
maximal bei 480 °C. Im Melaminreaktor 4 ist zur Zu-
fuhrung der notwendigen Reaktionswarme ein Heiz-
element 13 angeordnet, das von Salzschmelze
durchstromt wird.

[0035] Dem Melaminreaktor 4 wird als Edukt Harn-
stoffschmelze aus einem Harnstoffwascher 10 zuge-
fuhrt. Im Harnstoffwascher 10 wird Melamin aus dem
Offgas herausgewaschen. Die Harnstoffschmelze
wird dabei als Waschmittel verwendet. Der bei dieser
Reinigung anfallende gasférmige Anteil verlasst den
Harnstoffwascher 10 am Kopf und wird zu einer hier
nicht dargestellten Harnstoffanlage gefiihrt.

[0036] Am Sumpf des Harnstoffwaschers 10 wird
Harnstoffschmelze durch eine Pumpe 11 zum Mela-
minreaktor 4 abgezogen.

[0037] Am Boden des Harnstoffwaschers 10 wer-
den wiederum Offgase (vor allem NH,, CO,, Reste an
Melamin) vom Kopf des Melaminreaktors 4 eingelei-
tet. Der Druck der Offgase wird vor der Einleitung in
den Harnstoffwascher 10 durch ein erstes Drossel-
ventil 12 reduziert.
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[0038] Am Kopf des Melaminreaktors 4 wird Mela-
minschmelze abgezogen und in den Kopf einer Pha-
senwechselvorrichtung 1 gegeben; die Melamin-
schmelze wird in der Phasenwechselvorrichtung 1
von der flissigen Phase in die Gasphase Uberfihrt.
In der Phasenwechselvorrichtung 1 wird die Mela-
minschmelze im Gegenstrom zu einer gasformigen
Ammoniakphase als Strippmedium 3 gefuhrt; wobei
das Strippmedium 3 von unten in die Phasenwech-
selvorrichtung 1 gefiihrt wird. Durch das im Verhaltnis
zum Melamin im Uberschuss und im Gegenstrom als
Strippmittel zugefiihrte Ammoniak wird das Melamin
in der Phasenwechselvorrichtung 1 gereinigt. Im
Sumpf der Phasenwechselvorrichtung kommt es zu
einer starken turbulenten Durchmischung auf Grund
der eingeleiteten hohen Gasmengen.

[0039] Die Phasenwechselvorrichtung 1 weist einen
Warmetauscher 2 auf, der von einer Salzschmelze
durchstromt wird.

[0040] Am Kopf der Phasenwechselvorrichtung 1
wird gasformiges Ammoniak (mit Melamin) abgezo-
gen und durch ein zweites Drosselventil 14 in einen
Abscheider 8 hinein entspannt. Der Abscheider 8 hat
dient der Verfestigung und der Trennung des Gas-
stroms von festen Bestandteilen. Die Abtrennung der
festen Bestandteile wird z.B. mit einer Zyklonvorrich-
tung ausgefuhrt. Zusatzlich wird dem Abscheider 8
flissiger Ammoniak als Kiihimittel zugefihrt. Alterna-
tiv kann auch gasférmiges Ammoniak oder Wasser
als Kuhimittel in den Abscheider 8 eingefliihrt werden.

[0041] Am Boden des Abscheiders 8 wird kristalli-
nes Melamin abgezogen. Am Kopf des Abscheiders
8 wird gasférmiges Ammoniak abgezogen, wobei ein
Teilstrom des Ammoniaks durch einen Verdichter 15
auf héheren Druck und durch einen ersten Erhitzer
16 auf eine héhere Temperatur gebracht wird. Dieser
Ammoniakstrom wird dann der Phasenwechselvor-
richtung 1 unten als Strippmittel zugeflhrt.

[0042] Das Uberschuss Ammoniakgas wird nicht
zum Verdichter 15 geleitet, sondern aus dem Prozess
ausgeschleust und z.B. in einer fraktionierten Kon-
densation wieder aufgearbeitet, wobei zwei Phasen
anfallen, die leichter weiter verarbeitet werden kon-
nen. Alternativ kann auch eine Absorption in Wasser
erfolgen.

[0043] Die zweite Ausfuhrungsform gemafll Fig. 2
ist eine Abwandlung der ersten Ausflihrungsform, so
dass auf die entsprechende Beschreibung im Zu-
sammenhang mit Fig. 1 Bezug genommen wird.

[0044] Die zweite Ausfiuihrungsform weist gegenu-
ber der ersten Ausfiuhrungsform zusatzlich einen
CO,-Stripper 5 auf, mit dem das CO, und andere Ne-
benprodukte aus der vom Melaminreaktor 4 kom-
menden Melaminschmelze gestrippt werden.
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[0045] Dazu wird in den unteren Teil eines
CO,-Strippers 5 gasférmiges Ammoniak geleitet. Der
CO,-Stripper 5 kann insbesondere auch als zweistu-
figer Apparat mit zwei Ammoniakeinspeisestellen
ausgebildet sein.

[0046] Im vorliegenden Fall stammt das Ammoniak
aus dem Abscheider 8, wobei nach einer Verdichtung
15 nach einem ersten Erhitzer 16a der Ammoni-
ak-Strom geteilt wird.

[0047] Ein Teil wird wie in der ersten Ausfuhrungs-
form Uber einen zweiten Erhitzer 16b zurtick zur Pha-
senwechselvorrichtung 4 gefiihrt. Der andere Teil
wird Uber ein Ventil 19 in den CO,-Stripper 5 gefihrt.
Das Ventil 19 dient dabei der Mengenregelung.

[0048] In Fig. 3 ist eine Abwandlung der ersten Aus-
fuhrungsform dargestellt, d.h. es wird eine Melami-
nabscheidung ohne Zwischenschaltung eines
CO,-Strippers vorgenommen. Ein weiterer Unter-
schied ist eine gednderte RickfUhrung eines Teils
des im Abscheider 8 anfallenden Ammoniaks.

[0049] Analog zur ersten Ausfiihrungsform wird Me-
laminschmelze aus dem Melaminreaktor 4 abgezo-
gen und in die Phasenwechselvorrichtung 1 gefihrt.

[0050] Allerdings wird der Strom der Melamin-
schmelze vor der Einfihrung in die Phasenwechsel-
vorrichtung 1 geteilt.

[0051] Ein Teil der Melaminschmelze wird dem Bo-
den der Phasenwechselvorrichtung 1 zugefihrt, an
dem auch ein Warmetauscher 2 fur die notwendige
Energiezufuhr Uber eine Salzschmelze als Warmedu-
bertragungsmittel sorgt. Am Boden der Phasenwech-
selvorrichtung 1 wird ein Teil des aus dem Abschei-
der 8 rlickgewonnenen Ammoniaks als Strippmedi-
um 3 zugefihrt.

[0052] Der andere Teil der Melaminschmelze wird
dem Kopf einem als Bodenkolonne 9 ausgebildeten
Flissig-Gas Mischers zugefiihrt, der hier in der Pha-
senwechselvorrichtung 1 integriert ist. Alternativ
kann die Phasenwechselvorrichtung 1 auch Uber
mehrere Apparate verteilt sein, so dass Verdampfung
und Mischung der Phasen in getrennten Apparaten
vorgenommen werden kann. Auch kann anstelle der
Bodenkolonne 9 ein anderes Mittel zur Mischung ei-
ner Flissigkeit und eines Gases verwendet werden.

[0053] Die Melaminschmelze fliet in der Bodenko-
lonnen 9 im Gegenstrom zu dem aufsteigenden
Strippmittel und Melamindampfen. Durch die Boden-
kolonne 9 kommt es zu einer besonders intensiven
Durchmischung von flissiger und gasférmiger Pha-
se. Es bildet sich ein Temperaturprofil aus.

[0054] Das gasférmige Melamin wird dann mit dem
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zweiten Drosselventil 14 in den Abscheider 8 ent-
spannt. Dabei kristallisiert Melamin aus und kann aus
dem Verfahren ausgetragen werden.

[0055] Das im Abscheider 8 anfallende gasférmige
Ammoniak wird teilweise in einem Verdichter 15 auf
ein hoheres Druckniveau gebracht. Anschlieend
wird flissiges Ammoniak zugemischt und die Mi-
schung in einem ersten NH,-Erhitzer 16a erhitzt. Al-
ternativ ist auch die Zumischung von gasférmigen
Ammoniak mdéglich, wesentlich ist dabei die Gesamt-
menge im Verdampfer. Es muss hinreichend Ammo-
niak fur die Austragung des Melamins vorhanden
sein.

[0056] Nach einer Entspannung im dritten Drossel-
ventil 17 wird der Ammoniakstrom Gber einen zweiten
NH,-Erhitzer 16b in die Phasenwechselvorrichtung 1
geleitet.

[0057] In dieser Ausflihrungsform wird der erste Er-
hitzer 16a durch heilRe Harnstoffschmelze beheizt.
Nach dem Erhitzen des Ammoniaks im ersten Erhit-
zer 16a wird die dabei abgekulhlte Harnstoffschmelze
in den Harnstoffwascher 10 zuriickgefiihrt. Der zwei-
te Erhitzer 16b soll sicherstellen, dass die Tempera-
tur des Strippmediums 3 beim Eintritt in die Phasen-
wechselvorrichtung 1 stabil und hinreichend hoch fir
die Melaminaustragung ist.

[0058] Die vierte Ausfuhrungsform gemaf Fig. 4
kann als Kombination der zweiten Ausfiihrungsform
mit der dritten Ausfliihrungsform verstanden werden.
Wie bei der dritten Ausflihrungsform wird eine Pha-
senwechselvorrichtung mit einer Bodenkolonne 9
dazu verwendet, Melaminschmelze und aufsteigen-
de Gase in engen Kontakt miteinander zu bringen.
Die Melaminschmelze wird dabei aufgeteilt und teils
dem Kopf der Bodenkolonne 9, teils dem Boden der
Phasenwechselvorrichtung 1 zugefihrt.

[0059] Allerdings stammt die Melaminschmelze
nicht wie bei der dritten Ausfiihrungsform direkt vom
Melaminreaktor 3. Vielmehr wird analog zur zweiten
Ausfiuhrungsform die Melaminschmelze vom Mela-
minreaktor 4 abgezogen und einem CO,-Stripper 5
zugefiihrt. Vom CO,-Stripper 5 wird die Melamin-
schmelze dann zur Phasenwechselvorrichtung 1 ge-
fuhrt, wobei der Strom wie bei der dritten Ausfuh-
rungsform vorher geteilt wird.

[0060] Bei der Ruckflihrung des im Abscheider 8
anfallenden gasférmigen Ammoniaks wird ein Teil im
Verdichter 15 verdichtet. Nach der ZufUhrung von
flissigem Ammoniak (alternativ auch gasférmiges
Ammoniak) wird dieser Strom Uber einen ersten Er-
hitzer 16a gefluhrt. Dieser erste Erhitzer 16a wird wie
in der dritten Ausfihrungsform mit heiRer Harnstoffs-
schmelze beheizt.
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[0061] Der so erhitzte Ammoniakstrom wird geteilt.
Ein Teil wird im dritten Drosselventil 17 entspannt und
Uber den zweiten Erhitzer 16b der Phasenwechsel-
vorrichtung 1 zugefuhrt.

[0062] Der andere Teil des Ammoniakstroms aus
dem ersten Erhitzer 16a wird in einem vierten Dros-
selventil 18 entspannt, Gber einen dritten Erhitzer 16¢
dem CO,-Stripper als Strippmittel zugefihrt.

[0063] In Fig. 5 ist als flinfte Ausfihrungsform eine
Variante der vierten Ausfihrungsform dargestellt, so
dass fir die gemeinsamen Merkmale auf die entspre-
chende Beschreibung Bezug genommen werden
kann. Wie die vierte Ausfihrungsform, weist die flnf-
te Ausfuhrungsform einen CO,-Stripper 5 und eine
Phasenwechselvorrichtung 1 mit zwei Melamin-
schmelze Feed-Strémen auf. Auch die Rickfihrung
des gasférmigen Ammoniaks zur Phasenwechsel-
vorrichtung 1 und zum CO,-Stripper 5 entspricht der
vierten Ausfihrungsform, da der erste Erhitzer 16a
mit Harnstoffschmelze beheizt wird.

[0064] Im Unterschied zur vierten Ausfiihrungsform
wird das gasférmige Produkt der Phasenwechselvor-
richtung 1 nicht direkt in den Abscheider 8 gefihrt.
Vielmehr wird das gasférmige Produkt zunachst in
eine Wirbelschichtvorrichtung 6 mit Inertkérpern (z.B.
Titan) und flissigem Ammoniak geflhrt, wodurch
eine Verfestigung des Melamins eintritt. Das Melamin
verfestigt sich an den Inertkérpern und wird dann ab-
gerieben.

[0065] Das verfestigte Melamin wird dann in von der
Wirbelschichtvorrichtung 6 zu einem Abscheider 8
gefuhrt, in dem der Gasstrom von den festen Mela-
minpartikeln getrennt wird. Das feste Melamin wird
ausgetragen.

[0066] Die in Fig. 6 dargestellte sechste Ausfih-
rungsform ist eine Variante der zweiten Ausfihrungs-
form. Wie die zweite Ausflihrungsform, weist die
sechste Ausfiihrungsform einen CO,-Stripper 5 auf.
Der aus dem Abscheider 8 rickgewonnene Ammoni-
ak wird in den CO,-Stripper 5 und die Phasenwech-
selvorrichtung 1 rlckfihrt, wobei hier der erste Erhit-
zer 16a nicht mit heiRer Harnstoffschmelze beheizt
wird.

[0067] Die Phasentrennvorrichtung 1 weist zwei
Wirbelschichten 21, 22 auf.

[0068] Die vom CO,-Stripper 5 kommende Mela-
minschmelze wird unten in die erste Wirbelschicht 21
der Phasenwechselvorrichtung 1 zugefihrt.

[0069] Im unteren Teil dient die erste Wirbelschicht
21 der Verdampfung der Melaminschmelze; also
dem Phasenwechsel. Dazu wird Melamin unten in die
erste Wirbelschicht 21 eintretenden Gasphase einge-
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fuhrt, insbesondere gespriht. Die Gasphase ist hier
rickgefuhrtes Ammoniakgas, dass durch Aufrechter-
haltung (Fluidisierung) der erste Wirbelschicht 21
verwendet wird. Die Warmezufuhr in das Inertbett er-
folgt tGber einen Warmetauscher 2.

[0070] Im oberen Teil der Phasenwechselvorrich-
tung 1 wird die Temperatur in einer zweiten Wirbel-
schicht 22 durch Eindusen von flissigem Ammoniak
so abgesenkt, dass eventuelle Neben- und / oder
Beiprodukte ausgefallt werden. In einem nachge-
schalteten Filter 23 werden die Neben- und / oder
Beiprodukte abgeschieden. Wenn keine Nebenpro-
dukte vorliegen, kann das Filter 23 grundsatzlich ent-
fallen und das Melamin direkt in der zweiten Wirbel-
schicht 22 verfestigt werden.

[0071] Im vorliegenden Fall wird das aus dem Filter
tretende verfestigte Melaminprodukt in den Abschei-
der 8 gefuhrt und dann vom Gasstrom abgetrennt.

[0072] Die Erfindung beschrankt sich in ihrer Aus-
fuhrung nicht auf die vorstehend angegebenen be-
vorzugten Ausfiuhrungsbeispiele. Vielmehr ist eine
Anzahl von Varianten denkbar, die von dem erfin-
dungsgemalen Verfahren und der erfindungsgema-
Ren Vorrichtung auch bei grundsatzlich anders gear-
teten Ausflihrungen Gebrauch machen.

Bezugszeichenliste

1 Phasenwechselvorrichtung

2 Warmetauscher

3 Strippmedium

4 Melaminreaktor

5 CO,-Stripper

6 Wirbelschichtvorrichtung

8 Abscheider

9 Bodenkolonne

10 Harnstoffwascher

1 Pumpe

12 erstes Drosselventil

13 Heizelement

14 zweites Drosselventil

15 Verdichter

16a, b, c Ammoniak-Erhitzer

17 drittes Drosselventil

18 viertes Drosselventil

19 Ventil

21 erste Wirbelschicht

22 zweite Wirbelschicht

23 Filter
Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von Melamin aus
Harnstoff unter Hochdruck, mit einer Phasenwech-
selvorrichtung (1) zur Uberfiihrung einer Melamin-
schmelze in die Gasphase, wobei der Phasenwech-
selvorrichtung (1) Warme (ber mindestens einen

2005.08.18

Warmetauscher (2) und mindestens ein Stoffstrom
(3) als Strippmedium zugefiihrt wird, dadurch ge-
kennzeichnet dass mindestens ein Teil der Melamin-
schmelze in flissiger Form in die Phasenwechselvor-
richtung (1) gefihrt wird und dort im Gegenstrom zu
der aufsteigenden gasformigen Phase gefihrt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die im Gegenstrom gefiihrte Melamin-
schmelze beim Eintritt eine niedrigere Temperatur
aufweist als die Stelle der hdchsten Temperatur in der
Phasenwechselvorrichtung (1).

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, dass ein Melaminschmelzestrom
aus einem Melaminreaktor (4) in mindestens zwei
Teilstrome aufgeteilt wird und mindestens ein Teil-
strom der Melaminschmelze im Gegenstrom zu der
aufsteigenden gasférmigen Phase gefiihrt wird.

4. Verfahren zur Herstellung von Melamin aus
Harnstoff unter Hochdruck, mit einer Phasenwech-
selvorrichtung zur Uberfilhrung einer Melamin-
schmelze in die Gasphase, wobei der Phasenwech-
selvorrichtung Warme Uber mindestens einen War-
metauscher und mindestens ein Stoffstrom als
Strippmedium zugefihrt wird, dadurch gekennzeich-
net dass mindestens ein Teil der Melaminschmelze in
flissiger Form in die Phasenwechselvorrichtung (1)
gefuhrt wird, wobei die Phasenwechselvorrichtung
(1) eine erste Wirbelschicht (21) zur Verdampfung
der Melaminschmelze und eine zweite Wirbelschicht
(22) zur Verfestigung der Melaminschmelze aus der
Gasphase aufweist.

5. Verfahren nach mindestens einem der vorher-
gehenden Anspriche, gekennzeichnet durch eine
Salzschmelze als Warmeulbertragungsmedium, das
mindestens einen Warmetauscher (2) durchstomt.

6. Verfahren nach mindestens einem der vorher-
gehenden Anspriche, dadurch gekennzeichnet,
dass die Melaminschmelze vom Melaminreaktor (4)
zunéchst in einen CO,-Stripper (5) und anschlielend
in die Phasenwechselvorrichtung (1) gefuhrt wird.

7. Verfahren nach mindestens einem der vorher-
gehenden Anspriche, dadurch gekennzeichnet,
dass der gasférmige Strom aus der Phasenwechsel-
vorrichtung (1) zur Verfestigung in mindestens eine
Wirbelschichtvorrichtung (6) gefuhrt wird.

8. Verfahren nach mindestens einem der vorher-
gehenden Anspriche, dadurch gekennzeichnet,
dass Ammoniak als Strippmedium im CO,-Stripper
(5) und / oder in der Phasenwechselvorrichtung (1)
verwendet wird.

9. Verfahren nach mindestens einem der vorher-
gehenden Anspriche, dadurch gekennzeichnet,
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dass das gasformige Melamin aus der Phasenwech-
selvorrichtung (1) nach einer Druckentspannung zur
Verfestigung in einen Abscheider (8) gefiihrt wird.

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekenn-
zeichnet, dass dem Abscheider (8) ein Kuhimittel,
insbesondere flissiger Ammoniak, Wasser und /
oder gasférmiges Ammoniak zugefiihrt wird.

11. Verfahren nach 9 oder 10, dadurch gekenn-
zeichnet, dass ein gasformiger Ammoniakstrom aus
dem Abscheider (8) in die Phasenwechselvorrich-
tung (1) und / oder den CO,-Stripper (5) gefihrt wird.

12. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch ge-
kennzeichnet, dass der vom Abscheider (8) stam-
mende gasférmige Ammoniakstrom in mindestens
einem Erhitzer (16, 16a, 16b, 16c) erhitzt wird.

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch ge-
kennzeichnet, dass mindestens ein Erhitzer (16, 16a,
16b, 16¢) durch heilRe Harnstoffschmelze beheizt
wird, wobei die Harnstoffschmelze insbesondere als
Edukt fir den Melaminreaktor (4) verwendet wird.

14. Phasenwechselvorrichtung zur Uberfiihrung
von Melaminschmelze in die Gasphase, mit mindes-
tens einem Warmetauscher (3) zur Zufuhr von War-
me und ein Zufuhrmittel fir ein Strippmedium (2), ge-
kennzeichnet durch ein Mittel zur Fihrung mindes-
tens eines Teils der Melaminschmelze im Gegen-
strom zur in der Phasenwechselvorrichtung (1) auf-
steigenden gasférmigen Phase.

15. Phasenwechselvorrichtung nach Anspruch
14, gekennzeichnet durch eine Vorrichtung zur inten-
siven Kontaktierung flissiger Melaminschmelze mit
gasférmigem Melamin und / oder Ammoniak, insbe-
sondere ein Abtriebsteil einer Bodenkolonne.

16. Phasenwechselvorrichtung nach Anspruch
14 oder 15, gekennzeichnet durch mindestens eine
erste Wirbelschicht (21) zur Verdampfung der Mela-
minschmelze.

17. Phasenwechselvorrichtung nach mindestens
einem der Anspriche 14 bis 16, gekennzeichnet
durch mindestens eine zweite Wirbelschicht (22) zur
Verfestigung der Melaminschmelze.

Es folgen 6 Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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