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Sposéb wytwarzania podtlenku azotu
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania pod-

tlenku azotu przy uzyciu hydroksyloaminy lub jej soli.

W skali przemystowej podtlenek azotu otrzymuje sie
réZznymi znanymi sposobami. .

Jeden z nich polega na termicznym rozktadzie azotanu
amonowego wedtug reakcji:

NH,NO, —— N,0+H,0

Otrzymuje si¢ t3 metodg gaz o zawartosci okoto 80% N, O,
reszta sktadnikéw gazu to zanieczyszczenia takie jak: azot,
para wodna, tlenki azotu i kwas azotowy.
N, O otrzymuje si¢ réwniez przez spalanie amoniaku z tle-
nem w temperaturze 200°C - 500°C na odpowiednich katali-
zatorach /MNO,, Fe, O,, Bi, O,/ lecz obok podtlenku azotu
powstaje jeszcze jako produkt uboczny tlenek azotu i azot.
Znane jest takze otrzymywanie N, O przez reakcj¢ chloro-
wodorku lub siarczanu hydroksyloaminy z wodnym roztwo-
rem azotynu sodu. Sposéb ten nie jest stosowany na skale

przemystows, gdyZ w temperaturze normalnej przebiega bar- -

dzo wolno, zadowalajace szybkoéci moina osiggnaé dopieto
w temperaturze wrzenia roztworu, co jednak powoduje silne
rozcieficzenie produktu parg wodna.

Wadg wszystkich tych metod jest to, Ze nie otrzymuje si¢
czystego podtlenku azotu, lecz jest on zanieczyszczony pro-
duktami takimi jak: tlenki azotu, azot, para wodna, lub Ze
proces przebiega wolno.

Ze wzgledu na zastosowanie N, O w medycynie poddaje
sie go uciazliwym procesom oczyszczania, szczegélnie ucigzli-
we jest usuwanie azotu.
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Celem wynalazku jest usunigcie wad sposobéw dotych-
czasowych przez opracowanie prostej metody pozwalajacej
na otrzymywanie podtlenku azotu o czystosci stosowanej dla
celéw medycznych to jest 96%-99,5% objetosciowych, nie
wymagajacej ktopotliwego oczyszczania od produktéw ubo-
cznych.

Stwierdzono, Ze czysty podtlenek azotu otrzymuje si¢ na
drodze utlenienia wodnego roztworu hydroksyloaminy lub
jej soli w obecnosci zawieszonego w nim katalizatora, ktérym
jest metal z grupy platynowcéw osadzony na kwasoodpor-
nym noéniku, takim jak grafit, wegiel aktywny, sadza, sito
molekularne itp., jednym lub mieszaning nast¢pujacych utle-
niaczy: O,, NO, NO,, N, O,.

Proces ten mozna prowadzié w temperaturze Q°-90°C
przy stezeniu 5 g NH, OH/1-175 g NH, OH/1.

Szczegblnie oplacalne jest stosowanie powyzszego spo-
sobu tgcznie z procesem wytwarzania hydroksyloaminy dro-
ga redukcji tlenku azotu wodorem.

Zaleznie od doboru utleniacza reakcje przebiegaja zgodnie
z nizej podanymi réwnaniami:

1) 2NH,OH + 0, —kat._» N, 0 + 3H,0
2) 2NH, OH + 4NO —kat_» 3N,0 + 3H,0

Tlenek azotu stosowany jako surowiec moze by¢ zanieczysz-
czony wyZszymi tlenkami azotu jak np. NO,, N, O,, przy
czym reakcje otrzymywania N, O przebiegajg wedtug réw-
nania:

3) 2NH, OH + NO, + NO —Kkat 2N, 0 + 3H,0
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Sposobem wedlug wynalazku mozna réwniez wzbogacié
- podtlenek azotu otrzymywany innymi znanymi metodami,
a zanieczyszczony wyzszymi tlenkami azotu wzgl¢dnie O,,
przez przereagowanie tych zanieczyszczen na podtlenek azo-
tu, .
W tym celu podtlenek azotu zanieczyszczony wyzszymi
tlenkami azotu lub tlenem wprowadza si¢ np. do roztworu
soli hydroksyloaminy z zawieszonym w nim katalizatorem
przy réwnoczesnym mieszaniu, a odprowadza si¢ ze frodo-
wiska reakcji czysty podtlenek azotu, ktéry nadaje si¢ do
zastosowania w medycynie.

PrzyktadlL Do reaktora wyposazonego w ptaszcz
grzejny i mieszadto wprowadza si¢ 1000 1 roztworu siar-
czanu - hydroksyloaminy o zawartodci 10g NH,OH/1,
w ktérym znajduje si¢ 10 000 g katalizatora. Jest nim pla-
tyna naniesiona w ilosci 1% Pt na weglu aktywnym. Roztwér
ten ogrzewa si¢ nastgpnie do temperatury 90°C, po czym
mieszajac wprowadza si¢ do niego tlen z szybkoscig 1000 1/h
otrzymujac réwnoczeénie 9601 N, O/h. Uzyskany podtlenek
azotu zawierajacy 98% objetosciowych N, O odwadnia sig,
spreza i taduje w butle stalowe. Po 100 minutach st¢zenie
NH,OH w roztworze spada do 5,1 g NH,OH/1 iroztwdr
uzupetnia si¢ hydroksyloaming otrzymang na drodze reduk-
cji NO wodorem do stezenia 10 g NH, OH/1. Czynno$¢ te
powtarza si¢ cyklicznie.

PrzyktadIL Do reaktora wyposaZonego w ptaszcz
grzejny i mieszadto wprowadza si¢ 1000 1 roztworu hydro-
ksyloaminy o zawartosci 175 g NH,OH/1, w ktérym znaj-
duje si¢ 10 000 g katalizatora. Jest nim platyna naniesiona
w iloéci 15% Pt na grafit. Roztwér utrzymuje si¢ w tempera-
turze 20°C, po czym mieszajgc wprowadza si¢ do niego tlen
z szybkoscia 1000 1/h, otrzymujac réwnoczeénie 9601
N, O/h. Uzyskany podtlenek azotu po odwodnieniu spreza
si¢ i taduje w butle stalowe.

Po spadku stezenia hydroksyloaminy do 5 g NH, OH/I,
uzupetnia si¢ roztwér hydroksyloaming do stgzenia poczat-
kowego 175g NH,OH/l. Hydroksyloaming wytwarza si¢
droga katalitycznej redukeji NO wodorem. Czynno$¢ te pow-
tarza si¢ cyklicznie. Otrzymany N, O ma czysto$é¢ 98% obje-
toéciowych.

Przyktad Il Do reaktora wyposazonego w ptaszcz
grzejny imieszadto wprowadza si¢ 10001 roztworu soli
hydroksyloaminy o zawartoéci 30 g NH,OH/l, w ktérym

znajduje si¢ 660 g katalizatora. Jest nim platyna naniesiona

wiloéci 15% na weglu aktywnym. Roztwér ten ogrzewa sie
nastepnie do temperatury 50°C po czym mieszajgc go wpro-
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wadza si¢ tlenek azotu z szybkoscia 1000 I/h otrzymujac
réwnoczesnie 7501 N, O/h. Uzyskany podtlenek azotu po
odwodnieniu spreza si¢ i faduje w butle stalowe. Po 35 go-
dzinach roztwér o stezeniu 4,2 g NH, OH/l uzupetnia si¢
hydroksyloaming do steZenia 30 g NH, OH/l wytwarzajac ja
droga redukcji NO wodorem. Czynno$¢ t¢ powtarza sie
cyklicznie. Czysto$¢ otrzymanego N, O wynosi 98,5% obje-
tosciowych. Proces opisany w przyktadach I-III mozna pro-

‘wadzié réwnieZ sposobem ciggtym.

PrzyktadIV. Wreaktorze wyposazonym w ptaszcz
grzejny i mieszadto, w ktérym znajduje si¢ 1000 1 roztworu
chlorowodorku hydroksyloaminy o zawartoéci 5 g NH, OH/I
zmieszanego z 10 000 g katalizatora, Jest nim platyna nanie-
siona wilofci 7% Pt na grafit. Roztwér ten utrzymuje sie
w temperaturze 80°C i podczas mieszania doprowadza si¢ do
reaktora 17,4 1/h roztworu chlorowodorku hydroksyloaminy
o zawartosci 175g NH,OH/l oraz 10001 O,/h iréwno-
czesnie odprowadza si¢ z reaktora roztwér poreakcyjny
wilofci 17,4 1/h oraz podtlenek azotu zszybkoscia 9601
N, O/h, ktéry spreia sie i faduje w butle stalowe.

Odptywajacy roztwér poreakcyjny uzupeinia si¢ w spo-
séb ciagty chlorowodorkiem hydroksyloaminy wytwarzanym
w innym aparacie drogg redukcji NO wodorem do steZenia
175 g NH, OH/1 i doprowadza do reaktora, w ktérym otrzy-
muje si¢ podtlenek azotu wiloéci 960 I/h. Czystosé N, O
wynosi 98,5% objetosciowych:

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania podtlenku azotu na drodze utle-
niania wodnych roztworéw hydroksyloaminy lub jej soli
w obecnosci katalizatora znamienny tym, Ze roztwér hydro-
ksyloaminy lub jej soli utlenia si¢ tlenem, tlenkiem azotu,
wyzszymi tlenkami azotu lub mieszaning wymienionych
gazéw w obecnosci zawieszonego w roztworze reakcyjnym
katalizatora w postaci metalu z grupy platynowcéw osadzo-
nego na kwasoodpornym noséniku.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1 znamienny tym, Ze reakcje
prowadzi si¢ w temperaturze 0°-90°C w roztworze hydro-
ksyloaminy lub jej soli ostezeniu Sg NH,OH-175g
NH, OH/L. ’

3. Spos6b wedtug zastrz. 1-2 znamienny tym, Ze roztwoér
poreakcyjny uzupetnia si¢ hydroksyloaming wytwarzang na
drodze redukcji NO wodorem, po czym prowadzi si¢ nadal
utlenianie otrzymanego roztworu.
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