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PROCEDE DE DISTILLATION D'AMMONIAC 

\ La presente invention conceme un procede perfectionne de distillation 

d'ammoniac a partir d'un m&lange, plus particulierement d'un melange issu de la reaction 

5 entre un aminonitrile et l'eau (reaction aussi appelee hydrolyse cyclisante). 

Lors de !'hydrolyse cyclisante d'un aminonitrile pour former un lactame, ii y a 

egalement formation d'une molecule d'ammoniac par molecule de lactame. 

En fin de reaction, le melange reactionnel contient done au moins le lactame 

produit, l'eau en exces et !'ammoniac. 

10 II peut contenir des quantites moindres d'aminonitrile n'ayant pas.reagi ou 

d'eventuels sous-produits de la reaction. 

II peut egalement comporter un solvant eventuellement mis en oeuvre dans la 

reaction d'hydrolyse cyclisante .. 

Pour la description des differents precedes de preparation de lactame par 

15 hydrolyse cyclisante d'un aminonitrile, on peut se referer par exemple au brevet 

EP-A-0 659 7 41 ou a la demande intemationale de brevet WO-A-9612297 4 ou encore 

aux demandes intemationales de brevets WO-A-95/14664 et 95/14665. 

L'hydrolyse cyclisante peut etre realisee en phase vapeur ou en phase liquide. · 

Le procede de !'invention peut s'appliquer aux melanges issus de l'un ou l'autre de ces 

20 · modes de preparation. 

Parmi les solutions issues de !'hydrolyse cyclisante d'aminonitrile en lactame, 

celles qui correspondent a la preparation du caprolactame a partir d'amino-6 capronitrile 

et d'eau, sont les plus importantes au plan industriel, car ledit caprolactame conduit par 

polymerisation en potyamide 6. 

25 Le procede de !'invention se rapportera done plus precisement a la distillation 

d'ammoniac a partir de solutions aqueuses de caprolactame, mais elle peut etre 
transposee aux solutions aqueuses d'autres lactames. 

Lorsque l'on veut separer !'ammoniac dissous dans une solution aqueuse de 

caprolactame, ii faut eviter au maximum la degradation de caprolactame. Cela signifie 

30 que lors de la distillation, la temperature en pied sera maintenue de preference a une 

valeur inferieure OU egate a 160°C et plus preferentiellement inferieure OU egate a 145°C. 

Cette contrainte que l'on s'impose implique de limiter la pression absolue a une valeur 

inferieure OU egale a 5 bar et preferentiellement inferieure OU egale a 3,5 bar. 

En consequence de ce qui precede, la temperature de sortie de l'ammoniac en 

35 tete de colonne est, selon la limite de pression absolue precedente adoptee, inferieure ou 

egale a + 5°C et de preference inferieure OU egale a -6°C. 
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lndustriellement,.une condensation efficace de !'ammoniac en tete de colonne 

necessite un groupe frigorifique de puissance considerable. Par exemple, ii faudra un 

groupe·frigorifique de 300 kW pour distiller environ 1200 kilogrammes/heure d'ammoniac. I 

La pr6sente invention a pour objet un proc(tde de separation par distillation de 

5 l'amrrioniac contenu dans une solution aqueuse de caprolactame, en maintenant la 

temperature de ladite·solution en pied de colonne S·Une valeur inferieure OU egale a 
160°C et de preference.inferieureou egale a 145°C, dans des conditions permettant de 

reduire la consommation d'energie necessaire, notamment d'electricite, pour un meme 

debit d'ammoniac dis~ille. 

1 o Plus precisement !'invention consiste en un precede de distillation de I' ammoniac 

contenu dans une solution aqueuse de caprolactame, caracterise en ce que·l'on distille a 
l'aide d'une colonne, avec une temperature en pied inferieure ou egale a 160"C et sous 

Une pression absolue inferieure OU egale a 5 bar, !'ammoniac distille en tete de colonne 

etant comprime sous une pression superieure.ou egale a to bar, puis condense a une 

15 temperature de 25°C a 60°C ...•. · 

De preference,, la temperature en pied est interieure OU egale a 145°C et la 

pression absolue est inferieure OU egale a 3,5 bar; 

L'ammoniac distille en tete de c;:olonne est de preference comprime sous une 

pression comprise entre 10 bar et 25 bar. 

20 . Apres condensation, !'ammoniac liquide obtenu sous une pression de 1 O a 25 bar 

est detendu a la pression de la colonne dans un separateur liquide/vapeur. Lors de la 

detente, !'ammoniac se.vaporise partiellement, se refroiditet la vapeurgeneree est 

envoyee en tete de la colonne a distiller, puis est recomprimee par le compresseur de 

tete de colonne. Le liquide recupere dans le separateur liquide/vapeur est pompe, puis 

25 est renvoye partiellement en tete de colonne co~me reflux, l'autre partie constituant 

!'ammoniac pur recupere, est env.oyi11e comme produit valorisable. 

Cette solution ne necessite pas la presence d'un groupe frigorifique externe pour 

la condensation de !'ammoniac distille; L'energie necessaire pour la compression est de 

l'ordre de 70 % environ de l'energie ·qui serait consommee par ledit groupe frigorifique. 

30 De plus, l'investissement necessaire au procede se trouve reduit par la 

simplification du schema de circulation des flux. 

La solution aqueuse de caprolactame contenant !'ammoniac a une concentration 

en caprolactame·et une concentration en ammoniac qui varient largement selon les 

conditions de preparatio~ du caprolactaine, notamment le rapport molaire initial 

35 eau/aminonitrile,. la presence :ou non d'un solvant organique. La concentration en 

caprolactame peut varier en general de 5 % a 80 % en poids par rapport au poids total de 
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la solution et de preference de 20 % a 75 %. La concentration en ammoniac peut varier 
. :,r,!':·}~:· -~i;;i}:-t~·_:· 

en general de 0,85%a15 % en poids par poids total de'idlution et de preference de 

3,5% a 14%. 
L'ammoniac a distiller presentant des caracteristiques physiques tres differentes 

5 des autres composes de la sotution aqueuse le contenant, il n'est pas necessaire 

d'utiliser une colonne presentant un tres grand nombre de plateaux theoriques. 

Des colonnes a gamissage qui presentent environ dix plateaux theoriques 

conviennent tres bien pour la mise en oeuvre du procede de !'invention. Cependant cette 

valeur indicative ne constitue pas une limite imperative dans le cadre de !'invention. 

10 Des colonnes plus performantes· n'ont comme inconvenient qu'un coot d'investissement 

plus eleve, tandis que des colonnes moins efficaces peuvent neanmoins litre utilisees de 

maniere non preterentielle. 

Le garnissage utilise pourra litre du type garnissage vrac ou gamissage ordonne 

tel que propose par les differents constructeurs et dimensionne selon les regles de l'art. 

15 II est egalement-possible d'utiliser des colonnes a plateaux, bien que cela soit 

moins interessant du point de vue des pertes de charges. 

Le compresseur des vapeurs de tete pourra, selon les applications et les 

capacites de traitement, etre du type compresseur volumetrique comme par exemple un 

compresseur alternatif ou a vis ou du type centrifuge, sans que ces technologies soient 

20 exhaustives pour le procede precite. 

L'exemple.qui suit illustre !'invention. Cet exemple ainsi que l'essai comparatif 

correspondent a une production de 8 t/h de caprolactame. 

EXEMPLE 1 : distillation avec compression des vapeurs de tete 

25 Distillation d'un produit ayant la composition suivante : 

- ammoniac : 9 % poids 

- eau : 30 % poids 

- caprolactame : 61 % poids 

Les caracteristiques de la colonne de distillation sont les suivantes : 

30 - nombre d'etages de distillation: 10 

- taux de reflux : 0,30 

- pression operatoire absolue en tete : 3,5 bar 

- temperature de tete : 35°C 

-temperature de pied: 145°C 

35 - charge thermique du bouilleur : 1, 1 Gcal/h 

- pression absolue de refoulement du compresseur de tete : 14 bar 

- puissance consommee du compresseur de tete : 160 kW 

- charge thermique du condenseur au refoulement du compresseur : 0, 7 Gcal/h 
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La solution de caprolactame qui a ete obtenue apres distillation de !'ammoniac a 

la composition suivante : 

- ammoniac : 0,01 % poids 

5 - eau : 33 % poids ·· 

- caprolactame ': 67 % poids 

ESSAI COMPARATIE 1 : distillation classique avecgroupe frigorifique en.tete 

Distillation d'un produit ayant la composition suivante : 

1 O - ammoniac : 9 % poids 

- eau : 30 % p6ids 

- caprolactame : 61 % poids 

Les caracteristiques de la colonne de distillation sont les suivantes : 

- nombre d'etages de distillation : .1 O 

15 - taux de reflux : 0,35 

- pression operatoire absolue en tete : 3,5 bar 

- temperature de t6te : -9°C 

- temperature ·de pied : · 145°C 

- charge thermique du bouilleur : 1, 1 Gcaf/h 

20 - charge thermique du condenseur : 0,5 Gcal/h · 

- puissance consommee du groupe frigorifique : 270 kW, avec une condensation a 
35•c. 

La solution de caprolactame qui a ete obtenue apres distillation de !'ammoniac a 

la composition suivante : 

25 - ammoniac : 0,01 % poids 

- eau : 33 % poids 

- caprolactame : 67 % poids 

Les performances des distillations dans l'exemple 1 et dans l'essai comparatif 

30 sont strictement identiques en termes d'efficacite de la. separation de !'ammoniac. 

La consommation d'energie pour atteindre ces resultats est nettement plus faible 

dans le procede selon !'invention. 
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REVENDICAJIONS 

1 - Procede de s~paration par distillation de !'ammoniac contenu dans une 
solution aqueuse de caprolactame, catacterise en ce que l'on distille a l'aide d'une 
colonne, avec une temperature en pied inferieure ou egale a 160°C et sous une pression 
absolue inferieure OU egale a 5 bar, !'ammoniac distille en tete de colonne etant 
comprime SOUS une pression absolue superieure OU egale a 10 bar, puis condense a Une 
temperature de 25°C a 60°C. 

1 o 2 - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la temperature en pied 
est inferieure OU egale a 145°C et la pression absolue est inferieure OU egale a 3,5 bar. 

3 - Procede selon l'une des revendications 1 ou 2, caracterise en ce que 
!'ammoniac distille en tete de colonne est comprime sous une pression absolue comprise 

15 entre 10 bar et 25 bar. 

20 

25 

30 

4 - Precede selon rune des revendications 1 a 3, caracterise en ce que la 
pression de l'ammoniac distille en tete de colonne est augmentee a l'aide d'un 
compresseur de type volumetrique ou de type centrifuge. 

5 - Procede selon l'une des revendications 1 a 4, caracterise en ce que la solution 
aqueuse mise en oeuvre contient de 5 % a 80 % en poids de caprolactame par rapport 
au poids total de ladite solution et de 0,85 % a 15 % en poids d'ammoniac par rapport au 
poids total de ladite solution. 

6 - Procede selon rune des revendications 1 a 5, caracterise en ce que la solution 
aqueuse mise en oeuvre contient de 20 % a 75 % en poids de caprolactame par rapport 
au poids total de ladite solution et de 3,5 % a 14 % en poids d'ammoniac par rapport au 
poids total de ladite solution. 
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