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利用尿素和硝酸铵合成硝酸胍的研究

任晓红
(太化集团有限公司化肥厂, 山西　太原　030021)

摘要: 以尿素和硝酸铵为原料, 在催化剂的存在下合成硝酸胍。探讨了原料配比、反应时间、温度及

催化剂的活性等参数对尿素转化率的影响, 得出适宜的工艺条件。该方法具有原料便宜易得、经济

效益高等优点。

关键词: 尿素; 硝酸铵; 硝酸胍; 催化剂; 缩合反应

中图分类号: TQ 21　　文献标识码: A 　　文章编号: 100427050 (2003) 0120029202

引　言

硝酸胍是一种用途广泛的化工原料, 它是生产

磺胺脒、磺胺嘧啶等磺胺类药物和矿用炸药硝基胍

的原料, 也用于制取碳酸胍及其它胍盐以及油漆工

业、照相材料和消毒剂等方面。由于硝酸胍发出的光

和热量少, 作为发射火药有其特殊的价值。

硝酸胍的制法各国有所不同, 日本和美国用双

氰胺法制备, 德国采用直接法由氨基氰制取。无论哪

种方法, 最初的原料都离不了石灰氮。由于石灰氮生

产规模不大, 限制了胍盐的生产。我们根据有关资

料, 对用尿素代替双氰胺制取硝酸胍进行了研究, 并

取得了一些成效。

1　反应原理及工艺路线

1. 1　反应原理

熔融态的尿素和硝酸铵在催化剂的作用下生成

硝酸胍和胺基甲酸铵, 胺基甲酸铵在常压下分解为

二氧化碳和氨气。
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1. 2　工艺路线

工艺流程示意图见图 1。

图 1　工艺流程示意图

本试验主要研究利用尿素和硝酸铵生产硝酸胍

的最佳工艺条件, 即催化剂的选择、反应物料配比、

反应时间、反应温度及催化剂的使用活性和再生问

题。试验中尿素的用量设为恒定, 催化剂的加入量也

恒定, 其它为变量。

2　试验部分

2. 1　催化剂的选择

试验中选用了同分子不同结构的 2 种规格催化

剂, 分别为A 型和B 型。

通过正交试验, 在反应温度、反应时间相同的情

况下, 不同物料比的反应熔融产物中硝酸胍的含量

测定见表 1 (见第 33 页)。

试验中, 考虑其它因素, 配料比选用高配比。在

高配比下, A 型催化剂的产率较B 型催化剂的产率

高, 同时考虑到后序催化剂再生问题, 试验选定用A



型催化剂。
表 1　不同物料比反应物中硝酸胍的含量 %

物料比 1∶1. 1 1∶1. 35 1∶1. 45

A 型 45. 09 45. 06 46. 92

B 型 42. 69 44. 17 45. 01

2. 2　配料比的选择

本试验反应是在硝酸铵始终过量、升温的条件

下进行的, 因此硝酸铵的加入量直接影响反应进行

的程度, 它一方面影响反应能否完全进行, 另一方面

也影响后序硝酸铵的回收工作。

在催化剂一定的情况下, 试验结果如图 2 所示。

图 2　配料比对结果的影响

从试验结果分析, 配料比选择在 1∶1. 45 为宜,

这样既可保证产率, 又可保证反应物的流动性, 同时

又兼顾了后序硝酸铵的处理。

2. 3　反应时间的选择

不同反应时间混合物中硝酸胍含量情况如

图 3。

图 3　反应时间对结果的影响

从图 3 可知, 反应时间超过 2. 5 h 后, 硝酸胺含

量基本趋于平衡, 故本试验确定反应时间为 2. 5 h。

2. 4　反应温度的选择

试验结果如图 4。

由图 4 可知, 并考虑到硝酸铵的分解温度 210 ℃,

本试验确定反应温度范围为 175 ℃～ 205 ℃。

2. 5　催化剂活性的试验

图 4　反应温度对结果的影响

在正交试验基础上, 确定了最佳反应条件, 即催

化剂选择A 型, 反应物料配比尿ö铵= 1∶1. 45, 反

应时间 2. 5 h, 反应温度 175 ℃～ 205 ℃。在此条件

下, 进行重复试验, 以确定催化剂的活性。试验结果

如表 2。
表 2　催化剂的活性试验

序号 1 2 3 4 5 6 7

胍含量ö% 45. 26 44. 65 44. 61 45. 14 44. 61 43. 74 43. 00

产物总量ög 3 960 3 980 4 020 3 970 3 980 3 990 4 040

注: 反应物中尿素 2 000 g, 硝酸铵 2 900 g, 硅胶 950 g。

　　分析上述结果, 催化剂的活性完全可以满足反

应需求, 但当硝酸胍含量低于 40 % 时, 需对催化剂

进行再生处理。

2. 6　催化剂的再生

催化剂经过多次使用后已达不到应有的活性,

需对其进行再生处理: 用熔融的硝酸铵或配有

15 %～ 20 % 尿素的硝酸铵混合物浸渍催化剂, 连

同粘附在催化剂上的硝酸胍、硝酸铵以及副产品等

同时被浸渍, 经过 2 次～ 3 次后, 催化剂即可恢复活

性。

3　结果与讨论

在最佳工艺条件下, 以尿素为基准计算硝酸胍

的产率。当尿素的用量为2 000 g时, 产物一般为

4 000 g 左右, 硝酸胍含量 46 % 左右, 硝酸胍的产率

为 92 %。

反应中影响产率的因素是熔融物的升温速度,

反应越快达到反应温度, 其产生的副产物越少, 尿素

的转化率越高。

催化剂的活性也是影响产率的主要因素, 当催

化剂出现疲劳和失去相当大的活性时, 即产物中硝

酸胍含量低于 40 % 时, 应及时再生以保持其活性。
(下转第 39 页)
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较大、氢气消费量可观且具有显著经济效益的精细

化工产品。氯碱企业由于氢气量富余且具备氢气纯

度高、不含硫、催化剂不易中毒的优点, 在开发催化

加氢产品方面占有得天独厚的优势, 一方面为富余

的氢气找到了出路, 减少了排放氢气造成的损失; 另

一方面又可以利用氢气生产高附加值的加氢产品,

从而进一步提高氯碱企业适应市场经济的竞争力。
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Abstract: T h is paper in troduces that the by2p roduct hydrogen from ch lo r2alkali en terp rises can be exp lo ited to p roduce fine

chem ical p roducts, such as an iline, p 2am inophend, cyclohexylam ine, 22am ino isop ropane, m ethylisobu tyl ketone and so on. T he

app licat ion, p roducting p rocess, hydrogen consump tion and m arket p ro spect of these p roducts are also discussed.

Key words: hydrogen; hydrogenan t p roduct; p roduction m ethod; fine chem ical p roduct

(上接第 33 页)

4　结论

利用尿素和硝酸铵制取硝酸胍在优选的工艺条

件下是可行的, 其产率达到了预期的目的。粗产品可

由结晶法提纯, 硝酸胍的含量可达到一级品的标准。

硝酸铵水溶液可在达到饱和时浓缩结晶重新回到系

统使用。
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