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Sposol wytwarzania cykloetylenomocznika
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania
cykloetylenomocznika z mocznika i etylenodwuaminy w
srodowisku wodnym w podwyzszonej temperaturze z
zagospodarowaniem gazow poreakcyjnych zawierajg-
cych amoniak, etylenodwuaming i jej pochodne oraz
wodg.

Znane metody otrzymywania cykloetylenomoczaika
polegaja w pierwszym etapie na reakcji etylenodwuaminy
z mocznikiem w srodowisku wodnym do aminoctyleno-
mocznika i innych liniowych pochodnych oraz w drugim
etapie do cykloctylenomocznika (opis patentowy polski
nr 49405). Otrzymany cykloetylenomocznik w reakgji z
formaling tworzy wodne roztwory dwumetylolocykloe-
tylenomocznika (opis patentowy polski nr 56816) sze-
roko stosowane do uszlachetniania wyrobow wibkien-
niczych zawierajacych wiSkna celulozowe.

Podczas reakcji etylenodwuaminy i mocznika z utwo-
rzeniem kondensatu liniowego, a nastgpnie cykloetyleno-
mocznika, wydziela si¢ amoniak w ilosci dwoch moli na
jeden mol przereagowanej etylenodwunaminy. Wysokie
temperatury tej reakcji powoduja, Zze wraz z amopiakiem
i para wodng odparowuje rownicz etylenodwuamina w
ilosci 10—20% wagowych w stosunku do wydziclajacego
si¢ amoniaku oraz w strumieniu gazow sj porywanc
niewiclkie iloici pochodnych etylenodwuaminy i moczni-
ka. Tak duza zawartoéé ectylenodwuaminy w gazach
porezkcyjnych bardzo powaimie zwigksza koszty pro-
dukcji cykloetylenomocznika, jak rowniez uniemoiliwia
wykorzystanie wydziclajacego si¢ arnoniaku do zasicso-
war techniczaych.
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Tradycyjne metody wydzielania etylenodwuaminy z
gazéw poreakcyjnych polegajace na wykraplaniu etyle-
nodwuaminy, lub rezdestylowaniu mieszaniny gazowej
nie s3 efektywne, gdyz pierwsza z nich nawet przy inten-
sywnym chlodzeniu skraplacza pozwala odzyskaé 40—
50% porywanej etylenodwuaminy, druga za¢ wymaga
kosztownej i zlozonej aparatury destylacyjnej.

Inny sposéb odzysku etylenodwuaminy z gazéw
poreakcyjnych polegajacy na absorpcji etylenodwua-
miny w wodnym roztworze mocznikowo-amoniakalnym
(opis patentowy polski nr 81577) stwarza powaine trud-
nosci w stosowaniu z uwagi na intensywny rozkiad
mocznika w temperaturze powyzcj 80°C. W efekcie roz-
kiadu mocznika w obecnosci wody, powstaje amoniak i
dwutlenck wegla, ktére po ochlodzeniu do temperatury
ponizej 60°C krystalizuja w aparaturze w postaci wgg-
lanu i karbaminianu amonu. Zjawisko to bardzo powa-
mic utrudnia prowadzenie procesu produkcyjnego i
powoduje nieuzasadnione straty surowcowe.

Celem wynalazku jest wyeliminowanie podanych strat
i trudnosci w prowadzeniu procesu produkcyjnego.

Wedlug wynalazku cykloetylenomocznik otrzymuje
si¢ przez reakcjg etylenodwuaminy z moczoikiem w pod-
wyzszonej temperaturze, w frodowiska wodnym z odzy-
skiwaniem etylenodwuaminy uchodzacej z gazami
poreakcyjnymi. Gazy poreakcyjne powstale przy wytwa-
rzaniu cykleetvienomocznika, zawieraja przede wszyst-
kim etylenodwuaming, amoniak i par¢ wodng, przy czym
zawarto$¢ etylenodwuaminy wynosi 10—20% wagowych -
w stosunku do ainoniaku. Gazy te wprowadza si¢ do
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cieklej etylenodwuaminy o temperaturze powyzej 11°C,
korzystnie najnize;j.

Proces absorpcji etylenodwuaminy prowadzi si¢ do
uzyskania w roztworze stosunku molowego etylenod-
wuaminy i wody jak 1—1,2 : 0,5—1, korzystnie 1,1 : 1.
Celem zwickszenia efektywnosci absorpcji stosuje si¢
korzystnie intensywne chlodzenie oraz mieszanie. W tych
warunkach ulega absorpcji okoto 80% gazowej etylenod-
wuaminy, a amoniak opuszczajacy absorber, jakkolwiek
zawiera jeszcze 3—5% wagowych etylenodwuaminy,
moze by¢ stosowany do produkcji wody amoniakalnej
przeznaczonej do celéw technicznych.

Uzyskany roztw6r absorpcyjny miesza si¢ z moczni-
kiem tak, aby proporcja etylenodwuaminy wolne;j i zwig-
zanej, mocznika i wody wynosita korzystnie 1—1,2: 1:
0,5—1 mola, najkorzystniej za$ 1,1 : 1 : 1 mola. Miesza-
ning t3 nast¢pnie poddaje si¢ kondensacji do aminoetyle-
nomocznika i jego liniowych polimer6éw, ktére w dalszej
kolejnosci ulegaja przemianie do cykloetylenomocznika.

Prowadzac sposoéb wytwarzania cykloetylenomo-
cznika wedlug wynalazku uzyskuje si¢ prawie calkowity
odzysk etylenodwuaminy uchodzacej z gazami poreak-
cyjnymi jak réwniez uzyskuje si¢ duze oczyszczenie amo-
niaku z etylenodwuaminy co z kolei pozwala utyé ten
amoniak do produkcji wody amoniakalnej nadajacej si¢
do celéw technicznych. Dodatkowa korzyéciq zagospo-
darowania etylenodwuaminy i wody amoniakalnej jest
ochrona $rodowiska naturalnego.

Przyktad I. Gazy poreakcyjne przy otrzymywaniu
cykloetylenomocznika wprowadza si¢ do kolumny
absorpcyjnej o wysokosci 150 cm i srednicy 6 cm. Kolu-
mna zaopatrzona jest w chiodzenie plaszczowe, termo-
metr oraz chlodnic¢ zwrotng i jest napeiniona ciekig
etylenodwuaming w ilosci 1500 ml. Po uruchomieniu
chlodzenia przez rurke¢ szklang si¢gajaca dna kolumny,
wprowadza si¢ gazy poreakcyjne zawierajace 20% wago-
wych etylenodwuaminy w stosunku do amoniaku. Dop-
rowadzenie gazéw przerywa si¢ z chwila osiagni¢cia w
roztworze absorpcyjnym stosunku molowego etylenod-
wuaminy i wody 1,1: 1. Amoniak wychodzacy z kolumny
zawiera okoto 4% wagowych etylenodwuaminy.

Roztwor absorpcyjny miesza si¢ zmocznikiem tak, aby
proporcja etylenodwuaminy, mocznika i wody wynosita
1,1:1:1 mola, a nast¢pnie kondensuje si¢ do cykloetyle-
nomocznika zgodnie z opisem patentowym polskim nr
49405.
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Przyktad IIl. W absorberze o pojemnosci 12001,
zaopatrzonym w wezownicg chtodzaca, szybko-obroto-
we mieszadlo turbinowe, termometr i chiodnic¢ zwrotng,
umieszcza si¢ 750 kg cicklej etylenodwuaminy. Po uru-
chomieniu chiodzenia i mieszania, wprowadza si¢ do
absorbera przez rur¢ umieszczong wspélosiowo na wale
mieszadla, gazy poreakcyjne zawierajagce okolo 20%
wagowych etylenodwuaminy w stosunku do amoniaku.
Proces absorpcji prowadzi si¢ w temperaturze 20—30°C
do uzyskania w roztworze stosunku molowego etylenod-
wuaminy wolnej i zwigzanej oraz wody 1,1 : 1.

Otrzymany roztwOr miesza si¢ z mocznikiem tak, aby
stosunck molowy etylenodwuaminy i mocznik wynosit
1,1 : 1, a nast¢pnie przerabia si¢ do cykloetylenomo-
cznika znanymi metodami. '

Amoniak opuszczajacy absorber zawiera 3—5%
wagowych etylenodwuaminy, jest kierowany do kolu-
mny wypelnionej ‘piercieniami Raschiga, gdzie jest
absorbowany w wodzie. Otrzymana w ten sposéb 25%
woda amoniakalna zawiera okolo 1% etylenodwuaminy i
moze byé z powodzeniem stosowana do celéw
technicznych.

Zastrzezenia patcﬁtowc

1. Sposéb wytwarzania cykloetylenomocznika przez
reakcje etylenodwuaminy z mocznikiem, w podwy2szo-
nej temperaturze, w Srodowisku wodnym z wydzieleniem
gazéw poreakcyjnych zawicrajacych przede wszystkim
amoniak, etylenodwuaming w ilosci 10—20% wagowych
w stosunku do amoniaku oraz par¢ wodng, zaamienny
tym, ze gazy poreakcyjne absorbuje si¢ w cieklej etyle-
nodwuaminie o temperaturze powyzej 11°C, korzystnie
najniZej, do uzyskania stosunku molowego etylenodwua-
miny i wody jak 1—1,2 : 0,5—1 a nast¢pnie uzyskany
roztwoér absorpcyjny miesza si¢ z mocznikiem i prowadzi
reakcj¢ w znany sposéb do utworzenia cykloetyleno-
mocznika.

2. Sposdb wedlug zastrz. 1, mamienny tym, ze roztwor
absorpcyjny miesza si¢ z mocznikiem tak, aby stosunck
molowy etylenodwuaminy wolnej i zwigzanej, mocznika
i wody wynosit 1—1,2: 1 : 0,5—1.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, mamienmy tym, 2e podczas
absorpcji prowadzi si¢ chtodzenic oraz mieszanie.
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