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Sposéb wytwarzania stezonego kwasu azotowego
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia kwasu azotowego o stezeniu ponad 70% przez
selektywne oddestylowanie tlenku azotu z miesza-
niny dwutlenku azotu i wody pod -ci$nieniem.
z zastosowaniem wody jak czynnika chlodzacego
do deflegmacji wyzszych tlenkéw azotu z odpe-
dzonych gazéw.

Znany jest spos6b wytwarzania kwasu azotowe-
go o stezeniu przekraczajacym stezenie azeotropo-
we wynoszace 68% i dochodzacym do ponad 90%o
na drodze selektywnego oddestylowania tlenk6éw
azotu z mieszanin cieklych tlenkéw azotu i wody.
Znany jest rowniez sposéb polaczenia tego pro-
cesu z ponownym utlenieniem odpedzonego tlenku
azotu do dwutlenku azotu za pomocg rozciefczo-
nego kwasu azotowego, o stezeniu ponizej 68%. w
wyzszej temperaturze, przez zawrdcenie powstale-
go dwutlenku azotu do procesu pierwszego i przez
zamkniecie w ten spos6b obu proceséw w jednag
cato§é sprowadzajgca sie do przerdbki kwasu azo-
towego o stezeniu znacznie nizszym od azeotropo-
wego na kwas o stezeniu znacznie wyZszym od
azeotropowego- Znany jest takze sposéb wlgczenia
do tego procesu dalszego zageszczenia otrzymane-
go kwasu do dowolnie wysokiego stezenia, nawet
przekraczajgcego 99%o.

W znanych rozwigzaniach aparaturowych prze-
widywano prowadzenie procesu selektywnego od-
destylowania tlenku azotu z mieszanin cieklych
tlenké6w azotu i wody w kolumnie z nasadzong

51798

18

2

chlodnica zwrotng — deflegmatorem, ktérej zada-
niem bylo wykroplenie dwutlenku- azotu z wydzie-
lajacej si¢ gazowej mieszaniny NO, + NO i zawr6-
cenie wykroplin do procesu destylacji. Z uwagi na
niska temperature rosy dwutlenku azotu wynosza-
ca 22° oraz pozadany wysoki stopien jego wykrop-
lenia — przewidywano w dotychczas znanych spo-
sobach — deflegmacje dwutlenku azotu w niskich
temperaturach na poziomie okolo —10°C, co wy-
magalo korzystania ze specjalnych urzadzen chtod-
niczych. '

Spos6h wedlug wynalazku pozwala na zastoso-
wanie zwyklego chlodzenia wodnego do deflegma-
cji — NO, z odpedzonych tlenkéw pod warunkiem
prowadzenia tego procesu pod ciSnieniem, co na
zasadzie powszechnie znanej zalezno$ci temperatu-
Ty rosy od ciSnienia pozwala na uzyskanie przy
pomocy zwyklej wody chlodzacej takiego stopnia
wykroplenia NO, —N,O, jaki jest wiasciwy dla
procesu prowadzonego pod zwyklym ci$nieniem,
lecz przy zastosowaniu jako Srodka chlodzgcego
solanki o temperaturze —10°C. Spos6b wedlug wy=
nalazku daje oszeczedno§é zuzycia energii ha wy-
twarzanie zimna i likwiduje naklady inwestycyjne
na instalacje chlodnicza, co decyduje, Ze nowe roz=
wigzanie jest znacgnie bardziej ekonomiczne W
jednostkaeh duZych, mimo dodatkowego zuzycia
energii mechanicznej lub cieplnej na spreZanie
tlenkéw azetu.

Qisnienie pod jakim prewadzi sie proees desty-
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lacji powinno byé¢ dostosowane do temperatury wo-
dy chlodzacej. Jezeli temperatura wody chlodzacej
wynosi 25°, mozna prowadzi¢ proces pod cisnie-
niem 3—5 atmosfer. )

W okresach zimowych, lub tez przy stosowaniu
do chlodzenia zimnych wéd glebinowych, ci$nie-
nie to moze byé odpowiednio mniejsze na przyktad
1,5—3 atn- Prowadzenie procesu destylacji pod
ci$nieniem mozna zrealizowaé stosujac odpowied-
nig sprezarke podajgcg gazowe tlenki pod wiasci-
wym ciSnieniem do kolumny destylacyjnej. W
przypadku gdy tlenki azotu .zasilajgce kolumne
destylacyjng skladajg sie prawie wylacznie z
NO,—N,0, i nie zawieraja wzglednie zawieraja
male iloSci NO mozna zastosowaé postepowanie
kombinowane dajgce powazne oszczednoSci energii
sprezania.

Postepowanie to polega na tym, Ze dwutlenek
azotu poddaje sie wstepnemu sprezeniu do ci$nie-
nia wystarczajgcego do jego catkowitego wykrop-
lenia przy pomocy zwyklej wody chlodzgcej to zna-
czy do ci$nienia okolo 2 atmosfer, przy ktérym
temperatura wykroplenia wynosi okoto 37°C. a na-
stepnie — po wykropleniu — kondensat wttacza
sie pod ci$nieniem 3—5 atmosfer do odparowalni-
ka, w ktéorym ciekly N,O; odparowuje ponownie
i jako gaz o tym samym ciSnieniu wprowadzany
jest do kolumny destylacyjnej. Pompa do cieklego
N,O, moze byé zastgpiona przez hydrostatyczne
ciSnienie stupa cieklych tlenkéw pod warunkiem
umieszczenia wykraplacza tlenk6w na odpowied-
niej wysoko$ci nad odparowalnikiem przy czym
7 m réznicy wysoko$ci daje 1 atmosfere nadwyzki
ciSnienia- Sprezanie wstepne moze by¢ zupelnie
wyeliminowane w przypadku dysponowania woda
chlodzagca o temperaturze wyraZnie nizszej od
punktu rosy dwutlenku azctu pod zwyklym ci$nie-
niem (wynoszgcego 22°C) np. 15°C.

Zastgpienie sprezania dwutlenku azotu do petl-
nego ci$nienia panujgcego w kolumnie destylacyj-
nej przez jedng z powyzszych kombinacji wykrap-
lania i ponownego odparowania pod ciSnieniem
jest ekonomicznie uzasadnione w przypadku dys-
ponowania duzymi ilo§ciami odpadkowej pary
grzejnej.

Ponizsze przyklady przedstawiaja dwa z wielu
mozliwych sposobéw zastosowania wynalazku w
instalacjach do przerobki kwasu azotowego roz-
cieficzonego na kwas wysoko stezony metodg se-
lektywnego odpedzania tlenku azotu z mieszanin
tlenkéw azotu i wody. Odpowiadajace tym przy-
kladom schematy przedstawione sa na fig. fig. 1i2.

Przyktad I Kolumna 1 pracujgca pod cis-
nieniem 3 do 5 atmosfer, w ktorej zachodzi proces
odpedzania NO 2z mieszaniny cieklych tlenkéw
azotu i wody jest zasilana dolem sprezonymi do
tego cisnienia gazowymi tlenkami azotu, pocho-°
dzgcymi z odgazowania gotowego stezonego kwa-
su azotowego. Szczyt kolumny 1 zraszany jest
slabym kwasem azotowym jaki powstaje z przemy-
cia gazu odlotowege woda w pluczce 2, nieco ni-
zej wprowadza sie cieklg mieszaning N,O, i N,O;
jaka wykrapla sie z gazu odlotowego w deflegma-
torze 3 zasilanym zwykla woda chlodzacy. Gaz
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opuszczajacy pluczke wodng 2 sklada sie prawie
wylgcznie z tlenku azotu. Rozpreza on sie w za-
worze 5, z ci$nienia 3—5 atmosfer do ci$nienia
zwyklego i odprowadzony zostaje do dolnej cze§ci
kolumny utleniajgcej 6. Odciek z kolumny 1
stanowi 80—90% kwas azotowy zawierajacy roz-
puszczalne tlenki azotu. Po przejsciu przez zawodr
redukcyjny 4 wchodzi on takze do kolumny utle-
niajgcej 6.

Kolumna utleniajgca 6 wyposazona jest w dol-
nej czeSci w grzejnice parows dostarczajgcy ciepla
do endotermicznej reakcji utleniania tlenku azotu
kwasem azotowym. Wypelnienie kolumny podzie-
lone jest na 3 czeSci. Dolna cze$¢ znajdujaca sie
bezposSrednio nad wlotem tlenku azotu zraszana
jest rozciennczonym np. 50% kwasem azotowym
sprowadzanym z zewnatrz, ktory utleniajgc NO
do NO; rozciencza sie i jako staby odciek odpro-
wadzany zostaje z dna kolumny jako produkt
uboczny. Srodkowa cze$é wypelnienia zraszana jest
odciekiem z kolumny 1. Tutaj cze$¢ tego odcieku
ulega przy pomocy goracych gazéw oddestylowa-
niu w postaci wysoko stezonych par HNO; druga
cze$t ulega rozcienczeniu i bierze udzial w utle-
nianiu reszty NO do NO,. Czesé oparéw ulega de-
flegmacji w chtodnicy 7 utrzymywanej w tempe-
raturze 40—70°C i zostaje zawrédcona do kolumny
6 jako zroszenie gbérnej czeSci wypelnienia. Gazy
przechodzace przez chlodnice 7 skitadajg sie pra-
wie wylacznie z dwutlenku azotu i pary kwasu
azotowego.

Wiekszo§¢ par kwasu azotowego wraz z malg
czeScia dwutlenku azotu ulega wykropleniu w
kondensatorze wodnym 10. Wykropliny te spty-
wajg do kolumny bielgcej 8, gdzie odpedzony zo-
staje rozpuszczony w nich NO,. Po schlodzeniu do
normalnej temperatury w chtodnicy wodnej 9,
wykropliny te w postaci okolo 99 procentowego
kwasu azotowego, stanowig produkt koncowy.
Dwutlenek azotu wraz z resztg niewykroplonych
par kwasu azotowego pobierany jest z chlodnicy
10 przez sprezarke 11, ktéra spreza go do ci$nie-
nia 3—5 atmosfer i podaje do dolnej czeSci ko-
lumny 1, czym caly cykl zostaje zamkniety.

Przykltad II. Caly uklad wedlug schematu
na fig. 2 jest w zasadzie identyczny jak w przykla-
dzie I, z tym, Zze zamiast sprezarki pracuje tutaj
l.\lklad ztozony z chtodnicy — wykraplacza 11
pompy 12 i odparowacza 13. Chlodnica 11 za-
silana jest woda chlodzgcg o temperaturze 15°C,
co wystarcza do catkowitego wykroplenia dwutlen-
ku azotu, ktéry w postaci cieklej pobiera pompa
12, i wtlacza pod ci$nieniem 3—5 atmosfer do od-
parowacza 13, gdzie tlenki azotu ulegajg ponow-
nemu odparowaniu i pod tym samym ci$nieniem
wprowadzone zostaja do kolumny 1.

Zastrzezenie patentowe

Spos6éb wytwarzania stezonego kwasu azotowe-
go, o stezeniu przekraczajgcym 70% na drodze se-
lektywnego odpedzenia tlenku azotu z mieszanin
ciektych tlenk6éw azotu i wody wzglednie wodnych
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roztworé6w kwasu azotowego z zastosowaniem de-
flegmacji dwutlenku azotu z wydzielajacych sie
gazéw przez ich ochlodzenie znamienny tym, Ze
proces prowadzi sie pod ciSnieniem wyzszym od
atmosferycznego, w granicach 1,5 — 5 atmosfer

6
ci$nienia catkowitego, dobranym tak, by w tempe-
raturze $rodka chlodzacego zastosowanego do de-
flegmacji, wieksza cze$¢ dwutlenku azotu zawar-
tego w odpedzonych gazach — ulegla wykrople-
niu.
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