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4A沸石分子筛变压吸附制富氮气体

沈满珍 白秀全 江 鸿 续安 生

徐爱荣 杨中亮 黄克权

(中国科学院山西煤炭化学研究所 )

摘 要

木文应用国产 砚人 沸石分子筛《N aA 》作吸附荆
,

采用双洛(砂x L 二 5。城 6。。二 m )

PSA 流程
,

在 室沮下可 以从空气中优先分离出宫笼气体
。

当吸附压力 为 sk居Ic m ,

(表压 ) , 操作周期为 6 0 sec 时
,

产率为 1
.
7 ll k g N aA

.
口抽

,

产品气中盆浓 度可

达 9 8% (V )
。

月U 舀

近几年来
,

用 SA
、

13 X 沸石分子筛和炭分子筛作为吸附剂的变压吸附技术分离 空

气以制备富氮气体的工作
,

国外已发表了较多的专利或文献〔1 一 4 〕,

国内也有一些单位

相继开展了这方面的研究
。

但利用 4A 沸石分子筛制富氮气体
,

除 1 9 7 5 年日本 有 一 篇

简短的报导外〔5 〕,

尚未见有新的进展
。

本文应用上海某厂产 4A 沸石 (N a A )
,

用变压吸附法(P SA )从空气中吸 附 分 离 制

取富氮气体
。

在室温下
,

压力为 5 k g /c m
Z ,

产气率为 1
.

7 1/ k g N a A
·

m in 时
,

产品气

中氮气纯度可达 98 % (V )
。

本法流程简单
,

操作方便
,

可在操作压力下稳定地 出 产 品

气
,

同时还可避免用 SA
、

13 X 沸石分子筛作吸附剂分离时为提高产品气中氮浓 度而需

要的真空脱附
,

以及 由此 引起的产品气带油雾等一系列缺点
。

一
、

实脸方法

所用的双塔流程见图 1 。

压缩原料气经阀 3 进入吸附塔 1 ,

在规定的压力下吸附分

离
,

同时从阀 7
、

9 放出经吸附分离后的产品气
。

在此同时
,

塔 2 减压至常压
,

吸附剂

解吸
。

过一定时间后
,

塔 2 作吸附
、

产气之用
,

塔 1 减压解吸
。

操作由电磁阀 3 一 8 自

动控制
,

循环进行
。

产品气流量由针形阀 9 、

10 调节
。

除注明者外
,

所用的吸附塔 踌二 50 m m
,

L = 60 Om m
,

操作周期为 6 0 se c (吸附与脱

附时间各半)
,

吸附分离压力为 5 k g /
c m

’ ,

吸附剂为粒 度 在 。
,

43 一 lm m 内的上海 4 A

—耳, 8 0年 6 月 3 1 日收到 ,
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图 1 P S A 法双塔制氧流程

1
,
2一吸附塔 3一8一 电班阀 9

,

10 一针形润

沸石分子筛 N a A
,

用量为 1 4 0 0
’

g 左右
,

原料气为空气
。

产品气中氮浓度与氮气回收 率

均为体积百分数
。

压力为表压
。

测定产品气的纯度是用奥氏分析法定氧
,

氮 (包括叙) 则由差值计算得到
。

评选分离效果的指标是产气率 (即每分钟
、

每公斤分子筛的产气量
,

l/ k g
·

m in )
,

以及在该产气率下的产品气氮浓度和氮气回收率 (功
。

二
、

实脸结果与讨论

1
.

工艺条件的选择

所用吸附剂为上海 N a A
,

根据它对氮
、

氧
、

氨吸附分离的特性〔6 〕,

选用了加压 吸

附分离
、

常压解吸的双塔流程
,

见图 1
。

在此流程 中
,

对下述各影响因素进行了考察
。

( 1 )压力的影响

图 2 为产品气中氮浓度 98 % 时
,

压力对产气率和氮气回收率的影响
。

可以 看 到
,

随着压力升高
,

产气率和回收率均升高
。

但当压力升高到 5 k g /c m ’

以上时
,

回 收 率却

增加缓慢
。

故在本流程中
,

吸附分离压力选用 5 k g /
。m ’ 。

( 2 )产气率的影响

产气率与产品气中氮浓度和氮气回收率的关系见图 3
。

从图 3 明显地看到
,

当产气

率增加时
,

产品气中氮浓度相应下降
,

而氮气 回收率递增
。

要制备较高纯度的氮气
,

如

浓度在 98 % 以上时
,

产气率只有 1
.

7 1/ k g’ m in
,

氮气回收率也只有 16 % 左右
。

( 3 )吸附塔高径比的影响

所用吸附塔的直径仍为 功
二 som m

,

高 (L )则分别为 2 0 0
, 3 0 0

,
4 0 0

, 6 0 o m m
,

相应

的高径比为 4 , 6 , s , 1 2 ,

吸附剂的装入量也相应提高为 5 1 0
, 7 5 0

, 1 0 0 0
, 1 3 5 0 9

。

试脸结果见图 4
、

5 。
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从图 4
、

5 可以看到
,

当要求产品气中氮浓度达到 98 % 以上
,

并要求有较高 收 率

时
,

选用高径比 12 为最好
。

因为当高径 比为 6 或 8
、

产品气中氮浓度达到 98 % 时
,

收

率均低于 10 %
。

而高径比若为 4 时
,

则产品气中氮浓度很难达到所需之要求
。

( 4 )操作周期的影响

实验结果见图 6
,
7

。

从图 6
、

7 中可以看到
,

操作周期若为 2 0 “
,
4 0,, 或 1 0 0 扩

,

产品气中氮浓度都很难

达到 98 % 以上
,

只有当采用 60l’ 或 8 01, 为一周期时
,
N

:

浓度才能达到上述要求
。

从 这

3
、

4 两条曲线还可以看出
,

若采用 8 01, 为一周期
,

回收率要 比 6 0’, 为一周期时高些
。

但随着产气率的增加
,

在相同的产品气氮浓度下
,

周期为 8俨 的产气率比周期为 6 0’, 的

要低些
。

因而若要制备浓度为 98 % 的富氮气体
,

则采用 8 0,’ 为一周期更为有 利
。

如 果

同时考虑产率与收率
,

则采用每周期 60
“

为宜
。

综合
.

以上的试验结果
,

本流程最佳工艺条件是
:

压力 5 k g /
C m

’ ,

操作周期 6 0 se 。 ,

吸附塔 L / 价= 1 2
。

将此条件下的结果与日本专利上的数据比较于表 1
。

表 1 本流程与日本专利流程〔5 〕制撼结果之比较

吸 附 荆

吸 附 塔

价
x L

吸附分离压力
L /功

m m

日本 N aA 6 0 X 4 0 0 3
.

3
.

上海 N a A 5 0 x 6 0 0 1 2

上海 N a A 弓0 x 6 0 0 1 2

kg / em
,

操作周期

s eeley

产 品气中抓

%

产 气 率

m l/ kg
·

口 in

6
。

0 8 0 9 8
。

0

9 8
。

0

9 8
。

0

2 1 0

2 0 0 0

1 70 0

�U�“l虎O舟O6
。

0

5
。

0

中间进气
,

塔有以一半计
。

从表 l 可见
,

当吸附分离压力是 6
.

ok g / c m
.

时
,

本流程制氮能力可比 日本专 利 流

程提高 毖倍多 ; 若为 5
.

ok g /c m
’ ,

也能提高 7 倍以上
。

其原因主要是由于本流程比日本的

更能充分地利用吸附剂
,

其次是由于选用了比较合理的高径比
。

但是
,

上海 N a A 的 吸

附分离性能与强度是较差的
,

而当使用高径比为 4 时
,

产品气中氮浓度很难达到98 %
。

2
.

原料气组成不同的影响

在上述最佳工艺条件下考察了三种原料气的产气率对产品气中氮浓度与氮气回收率

的影响
,

见图 8 , 9
。

从 图 8
、

9 中看出
,

当用含氮量为 90 % 的原料气制取氮浓度大于 98 % 的气体时
,

其产率可比用空气作原料气时提高近一倍
,

收率也可提高 10 个单位左右
。

因而
,

如果用

以回收空分装置的排放气体
,

那么将能提高效率
,

节约能源
,

产气量也将是可观的
。

从

图 8
、

9 中还可看到
,

若原料气中含氮量很低时 (如 3 5
.

5 % )
,

在上述条件下也可以 将

此 气体浓缩到氮含量 90 % 左右
,

收率也能接近 20 %
。

因而可以认为
,

用 上 海 N a A 作

吸附剂的 P SA 法制富氮气体
,

应用范围较广
,

它不仅可以分离空气
,

也可以从较 高 或

较低浓度的含氮气体中富集氮气
。

三
、

结论



1 6 8 姗 料 化 学 学 报

40肠302520
�次�舒砰招画育

807060504030

(次)划妊卜Z

4 6

产 气率 ( l / kg
·

m in )

图 8 原料气组成不同时
,

产品气中

浓度与产气率的关系

原料气组成 N Z ,

% 0 2 ,

%

1 9 0
。

3 9
。

7

2 7 9
。

0 2 1
。

0

8 3 5
。

5 6 4
。

5

0 2 4 6 8

产气率 ( !/ k‘,

二 i n )

图 9 原料气组成不同时
,

回收率

与产气率的关系

原料气组成 N : ,

% 0 2 ,

%

1 9 0
。

3 9
。

7

2 7 9
。

0 2 1
。
0

3 35
。
5 6 4

。
5

1
.

采用上海 4A 沸石分子筛为吸附剂
、

加压吸附分离
、

常压解吸双塔 ( 5 0 x 600 二m )

变压吸附流程
,

是一种从空气中制取富氮气体的简易可行的工艺方法
。

2
.

工艺试验结果表明
,

最佳工艺条件是
:
吸附分离压力 5 k g /c m

Z ,

循环周期 60 se c ,

吸附塔高径 比 12
。

当产品气中氮浓度为 98 % 时
,

产气率为 1
.

7 l/ k g’ o in
,

收 率 可 达

16
.

2 %
。

3
.

可在操作压力下
,

保持产气稳定
。

产品气中氮含量可按要求任意调节
,

所得到的

富氮气体为既干燥又无有害杂质
,

适用于在工农业各部门中作保护气体用的惰性气体
。

4
.

本方法设备和流程简单
,

操作容易和安全
,

能自动控制
,

且启动迅速
,

几分钟即

可得到所需要之气体产品
,

在工业上将是有发展前途的
。
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