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Wynalazek dotyczy
mocznika z NH; i CO,.

Przy wytwarzaniu mooznika, zwykle poste-
ruje sie tak, ze ciekly amoniak i dwutlenek
wegla wprowadza sie do autoklawu, w kitérym
mieszanine reakcyjng utrzymuje sie pod ciSnie-
niem co najmniej 160 atm w temperaturze co
najmniej 150 9C, przy czym reaguja z isobg wy-
ze] wymienione reagenty z wytworzeniem naj-
pierw karbaminianu amonu. Nastepnie zacho-
dzi przemiana karbaminianu z tworzeniem sie
mocznika i wody; ustala sie — w zalezmosci od
temperatury i stosowanego ci$nienia, réwno-
waga, w ktérej przemiana wynosi 45—55 %.
Rownowage te mozna przesungé w kierunku
twiorzenia sie mocznika, doprowadzajac nadmiar
w istosunku do stechiometrycznej ilodci w syn-
tezie miocznika, amondaku, innymi showami, sto-
guje sie podczas syntezy stosunek molowy NH;
do CO, wyaszy od 2.

Takze ma tej drodze nie osiggano catkowitej

sposobu  wybwarzania

przemiany karbaminianu amonu w mocznik
i wodg, a wychodzaca z autoklawu do syntezy
mieszanina poreakcyjna zawierala oprécz mocz-
nika 1 wody zawsze jeszoze karbaminian amio-
nowy i jezeli stosunek molowy NH; do CO,
wynosit wiecej niz 2 — wolny NHj.

Jezeli mieszaninie reakcyjnej pozwoli sie roz-
prezyé do odpowiednio niskiego ciénienia, np.
do 1 atm, to otrzymuje si¢ oprécz okoto 75%-
owego roztworu mocznika, gazowa mieszaning
NH; i CO,.

Poniewaz bezpoSrednie sprezenie z powro-
tem otrzymanej przy mozprezaniu gotowej mie-
szaniny NH; i CO, jest trudne techmicznie do
przeprowadzenia, ze wizglgdu na tworzenie sie
w mizszych temperaturach statego karbaminia-
nu amonowego, zadawalano sie tym, Ze miesza-
nine gazowa ewentualnie po zaabsorbowaniu
w wodzie przerabiano na siarczan amonu, azo-
tan amonu, chlorek amonowy wraz z soda. Na-

lezy wrigé pod uwage, ze w tego modzaju spo~



sobie postgpowania, wiasciwe wybwarzanie
uwcmﬂna awigzane jest ze znacznym tworze-
niem sie :lcmeco, zawierajacego azot zwiazku.
Azeby m.ﬂmac tych niedogodno$ci byly mo-
Lione rézme propozycje, wszystkie jednak kon-
czyly sie na absorbowaniu mieszaniny gazéw
w tak malej ilo$ci wiody lub w tak matej ilo§ci
innego odpowiedniego mozpuszczalnika, aby w
ien spos6b ofrzymany stezony roztwér ewen-
{ualnie zawiesing, mégt byé wpnowadzony za
pomoca pompy zmowu do mrzadzenia do syn-
tezy, mie wywierajac zbyt szkodliwego wplywu
na wydajno§¢ przemiany karbaminianu amonu
w mooznik i wode. W tego rodzaju postepo-
waniu trudno$é¢ polega ma tym, ze z jednej
strony pozagdane jest otrzymanie czystego roz-
‘tworu mocznika, nie zawierajacego NHj3 i CO,,
co mozliwe jest do osiggniecia tylko przez rmoz-
prezanie mieszaniny reakcyjnej z syntezy
mocznika do ci$nienia atmosferycznego lub nie-
o0 wyzszego, z drugiej strony, azeby wydzie-
lony z mieszaminy reakcyjnej NH; i CO, méc
dobrze rozpusci¢ w matej iloSci wody i otrzy-
maé stezony roztwér karbaminianu amonu, trze-
Trudno§é te mozma usungé w zmany spos6b,
jezeli mieszanine reakcyjng z syntezy mioczni-
kowej poddaje sie rozprezaniu do kilkustop-
niowego ciSnienia, np. 2—3. Gazy, ktére przy
kaadym z tych stopni ciS$nienia niwalniajg sie,
kondensuje sie, kondensat pochodzacy z ostat-
niego stopnia ciénienia stosuje sie jako srodek
" do ' kondensowania wydzielonych gazéw, kitére
pochodza z jednego z mastepnych stopni ci§-
nienta i kondensat utworzony przy kazdym
stopniu ciSnienia stosuje sie jako $rodek do
kondensowania wydzielonych gazéw, pochodza-
cych z mastepnego stopnia cisnienia. Pracujac
w ten spos6b mozma odprowadzaé z ostatmiego
gtopnia ciSnienia roztw6ér mocznika wolny w
przyblizeniu od NH; i CO, a z naczynia do
kondensacji z pierwszego stopnia ci$nienia ste-
dony roztwér amoniakalny karbaminianu amo-
nu lub jego =zawiesing, ktére zmowu wprowa-
dza sie do autoklawu do syntezy mocznika, Od-
powiednia do tego celu aparatura, sktada sie
dla kazdego stopnia ciSnienia =z urzadzenia,
w kiérym ogrzewa sie roztwor miocznika w ce-
lu ubworzenia fazy cieklej i fazy gazowej,
z urzgdzenia do nozdzielania fazy cieklej i ga-
zowej i naczynia do kondensacji, w ktérym fa-
za- gamowa rozpuszcza sie w kondensacie, przy-
_chodzgcym tu z mnastepnego sbopmia ciSnienia.
Wyzej opisany znany sposéh postgpowania

przedstawiony jest schematycznie na fig. 1 Fig.
1 pokazuje przebieg procesu przy stosowaniu
dwustopniowego rozprezania mieszaniny reak-
cyjnej z syntezy moocznika, mianowicie do
pierwszego, przy ktérym wychodzaca z auto-
klawu 1 pod ciSnieniem stosowanym przy syn-
tezie mieszanine reakcyjng za pomocg zaworu
rozZprezajacego 2 rozpreza sie do cisnienia np.
18 ata, po czym ogrzewa si¢ w podgrzewaczu 3,
wreszcie otrzymana przez ogrzewanie faze ga-
zowg i cieklg rozdziela sie od siebie w rozdzie-
laczu 4. Oddzielong faze ciekla za pomocg za-
wioru rozprezajacego 9, rozpreza sie do ciSnie-
nia sbosowanego jako drugi stopien ciSnienia
np. 3 ata. Mieszanine otrzymang przy tym cis-
nieniu, skladajacg sie¢ z cieczy i gazu prze-
prowadza sie przez podgrzewacz 6, a mastepnie
doprowadza do rozdzielacza 7, w kitérym od-
dziela sie od siebie faze ciekia od gamowej. Tak
ofrzymang faze ciekia w przyblizenin wolng
od NH; i CO, moéma odprowadzié przez zawér
zamykajacy 12, azeby nastepnie odparowaé w
prézni w celu otrzymania krysztatéw miocznika.

Gazy, ktére ewentualnie odprowadza sie
z rozdzielaczy 4 i 7 kondensuje sie w naczyniu
do kondensacji 5 lub 8; utworzony kondensat
wrtymostatni:nwpmwandzadiemapomocq
pompy 10 do maczynia do kondensaciji 5, w kib6-
rym utworzony kondensat, za pomoca pompy 11
doprowadza si¢ znowu do naczynia reakcyjnego
do syntezy mocznika. Poza tym przewodem 13
ewentualnie 14 doprowadza sie NH; i CO, do
naczynia reakcyjnego do syntezy mocznika. Do
naczynia tego doprowadza sie wiec ostatecznie
za pomocy tego ukladu stezony amoniakalny
roztwér karbaminianu amonu. Chcac osiagnaé
dobrg wydajno$é przemiany, powinno w auto-
klawie znajdowaé sie malo wody; utrzymuje sie -
przeto w doprowadzonym znowu roztworze kar -
baminianu amonu mofliwie niskg zawartosé
wody.

Stwierdzono, ze mozna to osiagngé w prosty
gposéb, jezeli zamiast matychmiastormrego ogrze-
wania rozprezonej mieszaniny do wysokiej
temperatury i rozdzielania fazy cieklej od fazy
gazowej, otrzymana po mozpreZemiu mieszanine
przeprowadzi sie przez wstepny rozdzielacz,
ofrzymang w mnim faze ciekla ogrzeje sie
i utworzong wiskutek tego ogrzewania miesza-
nine gazu i cieczy na nowo przeprowadzi sie
przez mozdazielacz cieczy. Zawarto§é wody w tak
otrzymanych fazach gazowych jest bez poréw-
nania mizsza, niz w przypadku, gdy stosuje sie
datychczasowa metode, w-ktdrej nie uzywa sig
wistepnego mozdzielacza,
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Spos6éb wediug wynalazku preedstawiony jest .

schematyocznie na fig. 2 i 3. Fig. 2 dotyczy spo-
sobu, w ktérym przy ostatnim stopniu ciSnienia
stosuje sie wstepny rozdzielacz 70, fig. 3 — spo-
sobu, w ktéryin pizy pierwszym stopniu cis-
nienia stosuje sie wstepny vozdezielacz 40,
a w ostatmim — wstepny rozdzielacz 70. Pozo-
stale oamnaczenia liczbowe maja to samo zna-
wzenie jak na fig. 1.

Na fig. 2 i 3 wstepne rozdzielacze 40 i 70 s3
przedstawione jako wwykle maczynia do roz-

dzielenia, zaopatrzone w jeden otwér wylobowy

dla cieczy w dolnej czeéci naczynia i w otwor
wylotowy dla gazu w gérnej czeSci naczynia
na ktérej znajduje sie przew6d doprowadza-
jacy mieszanine cieczy i gazu. Mozna jednak
stosowa¢ roadzielacze cieczy od gazu o bardziej
skiomplikowanej budowie, Jako rozdzielacz
wstepny, szazegélnie odpowiednia jest kolummna
do przemywania (fig. 4).

Nastepujacy przykiad liczbowy wyjasnia bli-
zej wymnalazek.

Dajmy na to, w rozdzielaczu 4 temperatura
wynosi 161°C i cinienie 18 ata, wéwczas pPo
rozprezeniu za pomocg zZaworu rozprezajacegn
9 do 3 ata tworzy sie mieszanina o tempera-
turze 110 °C, wykazujaca mastepujacy sktad:

16,8 mola miocznika
1,0 mol CO,
7,3 mola NH3
23,8 mola H,0

Mieszanine te ogrzewa si¢ w podgrzewaczu 6
do temperatury 132°C, po czym przeprowadza
do rozdzielacza 7. Roztwér mocznika odprowa-
dzany z rozdzielacza 7 zawiera:

16,8 mola mocznika
- ‘CO,
1.0 mol NH;
16,9 mola H,0

Uchodzaca z gémej czeSci rozdzielacza 7 faza

gazowa odpowiada nastepujacemu skladowi:
1,0 mol CO,
6,3 mola NH;
6,9 mola H,O )

Odprowadzana faza ciekla, gdy zostaje trak-
towana wediug schematu ma fig. 2, odpowiada
nastepujacemu skladowni:

16,8 mola mocznika

0,94 mola CO:;

3,3 mola NH,

22,5 mola wody
précz tego otrzymuje sie¢ fazg gamowa, o skla-
dzie:

0,06 mola CO,
4,0 mola NH;
1,3 mola wody

Faze ciekla ogmewa si¢ w podgrzewaczu -6
do temperatury 132°C i utworzong przy tym:
ogrzewaniu mieszanine doprowadza si¢ do moz-
dzielacza 7, skad odprowadza sie¢ faze ciekis,
o nastepujacym skladzie: :

16,8 mola mocznika
— co,

1,0 mola NH;

19,0 mola H,O

i faze gazowa, o skladze:

0,04 mola CO.

2,2 mola NH;

3,5 mola H,O

Fazy gazowe laczy sie razem i wprowadza do
sprezarki 8.

Ofrzymana przez polgczenie wedlug schema-
tu na fig. 1 mieszanina gazéw, sklada sie z:

1,0 mola COz

6,3 mola NH;

6,9 mola H,O
a wedtug schematu na fig. 2 wykazuje naste-
pujacy sktad:

1,0 mal CO,

6,3 mola NH;

4,8 mola H,O
co daje réznice na mol CO, 2,1 mola wody.

To zmniejszenie ilofci wody prowadzi w na-
czyniu do kondensacji 8 do powstawania stezo-
nych voztworéw; przez to w naczyniu do kon-
densacji 5 tworzy sie takze jeszome bandziej
stezony roztwér, a wiec do naczynia reakcyj-
nego do syntezy mocznika doplywa z powrnotem
réwniez stezony moztwér karbaminianu amonu.

Roztw6r karbaminianu amonu otrzymany
woéwezas, gdy prowadz sie proces wediug ukla-
du na fig. 1 zawiera np. 26,5% wody, podczas
gdy zawarto§é wody, za pomocy zastosowanego
przy drugim stopniu ciSnienia wediug fig. 2,
wstepnego rozdzielacza obmnizona jest do 25,1%.
‘Gdy pracuje sie ponadto ze wstepnym rozdzie-
laczem przy pierwszym stopniu ci$nienia, jak
na fig. 3, to mozna obnizyé¢ zawarto§é wody
do 19,4%.

Wskutek zwickszonej wydajno§ci przemiany
w naczyniu reakcyjnym do syntezy mocznika
jest takze mmiejsza ilo§¢ moztwioru karbaminianu
amonu, przez to powstaje miozliwosé stosowania
mniejszych pomp, a ponadto przy ogrzewaniu
rozprezonej mieszaniny gazéw osigga sie osz-
czednoS¢ przez mmiejszy naklad pary w obu
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stopniach ciSnienia. Dajmy ma 4o, ilo§¢ dopro-
wadzanego z powrotem roztworu karbaminianu
amonu wynosi 100 w przypadku fig. 1, w przy-
padku wedtug fig. 2 wynosi 94, a wedlug fig. 3
tylko 72. Liczby stosowanej tu pary wymosza
odpowiedndo 100, 95 i 74.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania mocznika z NH; i CO,
przy stosowaniu ci$nienia co majmmiej 160 atm
i temperatury co najmniej 150°C z doprowa-
dzaniem z powrotem do symtezy mocznika nie-
przereagowanego NH; i CO, w postaci roztwo-
ru karbaminianu amonu, przy czym odprowa-
dzang z syntezy mocznika mieszaning reakcyjng
rozpreza sie kilkustopniowo i otrzymuje w
przyblizeniu wolny od NH; i CO, roztwor
mocznika, wydzielone przy rozprezaniu NHj;,
CO, i HyO kondensuje si¢ do roztworu w talki

spos6b, ze utworzony przy nizszym stopniu ci$-
nienia kondensat, stosuje sie jako $rodek do
kondensowania wydzielonych gazéw, pochodzg-
cych z poprzedniego shtopmia ci§nienia i utwo-
rzony przy mpierwszym stopriu ciSniemia kon-
densat z powrotem doprowadza sie do maczynia
reakcyjnego do syntezy mocznika, znamienny
tym, ze ofrzymang przy rozprezaniu jedno- lub
kilkustopniowym mieszanine ciczy i gazu mnaj-
pierw rozdziela sie na faze ciekly i faze gazowsa,
nastepnie faze cieklg ogrzewa i tak ofrzymanj
ciepta mieszanine z cieczy i gazu, znowu moz-
dziela na faze cieklg i faze gazowa, pPo czym
otrzymane przy tym pozdzielaniu gazy laczy
sie razem i kondensuje do moztworu.

Stamicarbon N.V.

Zastepca: mgr inz. Adolf Towpik
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