|

Opublikowano dnia 30 maja 1960 r.

POLSKIE) RZECZYPOSPOLITE] LUDOWE]
OPIS PATENTOWY

Nr 43362

Kl d2-h-6.

Zaklady Azotowe im. Pawla Findera*)

Chorzéw, Polska

Sposéb wytwarzania salmiaku rafinowanego i azotanu potasowego lub sodowego
Patent trwa od dnia 20 marca 1958 r.

Znany jest cykliczny proces przeprowadzania
podwéjnej wymiany miedzy azotanem smono-
wym a chlorkiem potasowym lub sodowym,
w celu wytworzenia chlorku amonowego
i azotanu potasowego lub sodowego. W proce-
sie tym, lug pokrystalityczny' po wydzieleniu
azotanu potasowego lub sodowego zadaje sig
solami wyjéciowymi lub jedng z nich i wy-
dziela chlorek amonowy, a lug pokrystaliczny
po wydzieleniu chlorku amonowego zadaje si¢
w miare potrzeby solami wyjSciowymi lub jed-
na z nich i wydziela azotan potasowy lub so-
dowy. Réwniez znane jest stosowanie reakcji
silnie amoniakalnej w polowie cyklu, to jest
przy wydzielaniu azotanu potasowego lub so-
dowego oraz stezanie cieczy po wydzieleniu
azotanu potasowego lub sodowego przez odpa-
rowanie, w celu dalszego wydzielenia chlorku
smonowego.

*) Wiasdciciel patentu oSwiadczyl, Zze wspol-
tworcami wynalazku sg prof. dr inz. Eugeniusz
Btlasiak i mgr inz. kucja Matuszewska.

. zawierajgcej duze

Procesy technologiczne oparte na tej pod-
wdjnej wymianie nie rozpowszechnily sie¢ z na-
stepujacych przyczyn. W przypadku wytwzarza-
nia azotanu potasowego otrzymuje sig¢ salmiak
zawierajacy kilka procent chlorku potasowe-
go, gdyz jon potasowy i amonowy sg zblizonej
wielko$ci i majg sklonno$é do wzajemnego za-
stepowania sie i tworzenia krysztaléw miesza-
nych. Rekrystalizacja zanieczyszczonego chlor-
kiem potasu salmiaku z roztworu wodnego nie
prowadzi do oczyszczenia salmiaku. Poza tym
silne korodujace dzialanie roztworu chlorku
amcnowego uniemozliwia odparowanie cieczy,
jego ilosci w typowych
przemyslowych odparowywaczach, a odparswa-
nie to jest niezbedne dla zachowania potrzeb-
nego stezenia we wlaSciwym punkcie cyklu.
Zanieczyszczenie salmiaku réznymi skladnika-
mi soli uzytych do podwdjnej wymiany, nie
moéwige juz o zanieczyszczeniu chlorkiem pota-
su, o ktéorym byla mowa, zmusza do dalszego
oczyszczaria salmiaku przez ponowne ToOzZpusz-
ezanie i poddawanie procvesowi rafinacji, co



znacznie = zwieksza  koszt wytwarzanych pro-

duktéw. Znana rafinacja salmiaku polega
na rozpuszczeniu go ma  goraco i Wy-
tragceniu z roztworu zanieczyszczen za po-

mocg odpowiednich odczynnikéw, np. zelazo wy-

traca sie w postaci wodorotlenku zelazowego

po utlenieniu soli zelazawych, jon kwasu siar-
kowego wytraca sie przez zadanie solami wap-
niowymi itp. Z roztworu uwolnionego od osa-
du wytrgconych zanieczyszczen krystalizuje
salmiak o czystoSci odpowiadajgcej nazwie
handlowej salmiaku rafinowanego pod warun-

kiem, ze surowy salmiak nie byl zanieczysz-

czony jonami potasowymi. )

Wynalazek polega w pierwszym rzedzie na
zachowaniu reakcji alkalicznej w ciggu calego
cyklu, gdyz okazalo sie, ze korozja tworzyw
metalicznych przez chlorek amonowy ulega
wydatnemu zmniejszeniu lub catkowitemu za-
hamowaniu, zaleznie od rodzaju tworzywa
gdy pH>8. Poza tym wynalazek polega na wla-
czeniu do cyklu produkcyjnego znanego pro-
cesu rafinacji, a mianowicie ciecz po wydziele-
niu azotanu potasowego lub sodowego i po
zageszczeniu jej na goraco oraz dosyceniu so-
lami wyjéciowymi lub jedng z nich a przed
jej, ochlodzeniem w celu krystalizacji chlorku
amohowego; poddaje sie rafinacji. Tg droga
otrzymuje sie z cyklu produkcyjnego od razu
salmiak rafinowany. Poniewaz cena handlowa
salmiakii rafinowanego jest okolo dwukrotnie
wyzsza niz salmiaku surowego, ze wzgledu na
wysoki koszt rafinacji zwigzany ze stratg cie-
pla, kosztami aparatury manipulacji itd., po-
lagczenie procesu rafinacji z cyklem produk-
cyjnym nie wymagajgce dodatkowego zuzycia
ciepla, urzadzen i robocizny, decyduje o Wy-
bhitnej ekonomii sposobu wediug wynalazku. W
szczegblno$ci w przypadku przerébki soli potaso-
wych, ‘wynalazek umozliwia wytwarzanie chlorku
amonowego o wymaganej czystosci, dzieki znale-
zieniu warunkéw dotychczas nieznanych, w kté-
rych chlorek amonowy wytrgca sie zawicrajac
zanieczyszczenie chlorkiem potasowym nie
przekraczajace 0,4%,. Tak male zanieczyszcze-
nie jonem potasowym pozwala na uznanie pro-
duktu otrzymywanego za odpowiadajacy nazwie
handlowej salmiaku rafinowanego. Werunki
wedtug wynalazku, w ktérych z roztworu za-
wierajacego chlorek potasu wydziela sie sal-
miak o zanieczyszczeniu chlorkiem potasowym
ponizej 0,4% sa mnastepujace: stosunek molowy
jon6éw potasu do jonéw amonu nie moze prze-

kracza¢ 1:4, za$§ roztwér powinien byé co naj-
mniej stabo alkaliczny, dzieki zawarto§ci wol-
nego amoniaku, a mianowicie jego pH_Z>8.
Dalszg cechg sposobu wedlug = wynalazku
jest ufrzymanie w cyklu pewnej iloSci amo-
niaku wolnego, ktéry przy zageszczaniu roz-
tworu po krystalizacji azatanu potasowego
lub sodowego przez odparowanie wprowadza
sie wraz z wydzielajaca sie parg wodng do
roztworu po krystalizacji chlorku amonowego,
pozostawiajgc ~w pierwszym wymienionym
roztworze jedynie ilo§é amoniaku potrzebné
do utrzymanin reakcji alkalicznej. Dzieki ta-
kiej gospodarce amoniakiem jego straty, kté-
re trzeba uzupelniaé, sg minimalne.
Przyklad I Sporzadzono dwa wyjsciowe
roztwory o mastepujgcym skladzie: roztwér I,
1994 kg NH;, 6209 kg H,0, 3102 kg NH;NO; 392
kg NH,Cl i 2060 kg NaCl oraz roztwér II, 56 kg
NH,, 4745 kg H,O, 3688 kg NH,;NO; 968 kg
NgNO; i 1395 kg NaCl. Sa to podstawowe roz-
twory niezbedne do wytworzenia cyklu pro-
dukcyjnego. Roztwér I zatezono odparowujac
z niego 1938 kg NH, i 1464 kg H,0. Parg wod-
ng wraz z amoniakiem wprowadzono do roz-
tworu II, w ktérym zostaly one pochioniete.
Do goracego roztworu I po jego zatezeniu jak

wyzej, dodano 1497 kg azotanu amonowego,
ktéry ulegt rozpuszczeniu. Roztwér jeszcze
gorgcy poddano rafinacji przez utlenjenie

Fe“ do Fe‘, zadanie roztworem chlerku wap-
niowego : kwasnym weglanem amonowym o-
raz dekantacje. Roztwdér rafinowany ochlodzo-
no do 3°. Wytracony salmiak odsgczono i poplu-
kano wodg w iloSci 150 litré6w oraz wysuszono.
Otrzymano salmiak o czysto$ci 99,99, odpo-
wiadajagcy wymaganiom stawianym salmiako-
wi rafinowanemu. Bug po odsaczeniu salmiaku
stanowi roztwér II. Do roztworu tego po uzu-
pelnieniu go parami NHg i H,O, jak pcdano
wyzej, dodano 1093 kg drobnoziarnistego chlor-
ku sodowego i oziebiono podezas mieszania do
temperatury — 10°. Zaszlo réwnoczesne roz-
puszczanie chlorku a wydzielanie azotanu so-
dowego. Po skcnczeniu tego procesu, azotan
sodowy odsgczono i przemyto woda w ilosci
200 litréw. Po wysuszeniu otrzymano 1590 kg
azolanu sodowego o czystoSci 99%,. Eug po od-
sgczeniu azotanu stanowi roztwér I, na czym
zamyka sie cykl. Przez caly czas procesu cy-
klicznego, a zwlaszcza przy odparowywaniu
roztworu kontrolnego pH, aby nie spadlc poni-
zej 8 oraz kontrolowano stezenie roztworu. Po-
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pluczki posalmiakowe polgczono z roztworem
I, a ‘poptuczki po przemyciu saletry sodowecj
z roztworem II. Aby uniknaé niewielkiego
wzbogacenia cyklu w wode, przy mnastepnej
szarzy odebrano cze$é wody przez odprowadze-
nie czeSci pary i wykroplenie jej poza cyklem.
Otrzymany kondesat ptzeznaczono na plukanie
wydzielanych soli.

Przyklad IIL Sporzadzono dwa roztwory.
Roztwoér I o skladzie: 1123 kg NH,, 4470 kg H,0,
768 kg NH,NO3, 158 kg NH,Cl, 325 kg KCl i roz-
twér II o skladzie: 30 kg NH,, 3326 kg H,O,
2264 kg NH,NO,, 586 kg NH,Cl i 3256 kg KCL
Roztwér I zatezono przez odparowanie 1093 kg

NH, i 1144 kg H;0. Uchodzace pary amoniaku

i wody skierowano do roztworu II, gdzie zo-
staly zaabsorbowane. Podczas zatezania zwra-
cano baczna uwage, aby nie caly amoniak od-
parowal, tak aby pH roztworu bylo = 8. W
zatezonym gorgcym roztworze rozpuszczono
1496 kg NH;NO,, a nastepnie roztwér ten pod-
dano w znany sposéb rafinacji przez utlenienie
soli Zzelazawych do Zelazowych, zadanie roztwo-
rem chlorku wapniowego i weglanem amono-
wym. Paq odstaniu sie¢ wytrgconych zanie-zysz-
.czeﬁ goracy, klarowny 1ug przeciggnieto do
krystalizatora i ochladzono do temperatury O°
podczas czego wykrystalizowalo 1000 kg sal-
miaku. S6] przeptukano 150 kg wody, odsgczo-
no i wysuszono. Otrzymano salmiak o czysto$-
ci 99,6 — 99,70%,. Lug po odsgczeniu salmiaku
stanowi roztwér II, w ktérym pochlonieto pa-
ry amoniaku i wody, uchodzace podczas zate-
zania roztworu I. W roztworze tym, bogatym
‘w amoniak rozpuszczono w tfemperaturze
30 — 35° 300 kg KCl o dowolnym ziarnie, a
nastepnie dodano 1093 kg KCl o ziarnie 0,3 mm
i mieszano okolo 2 godzin, po czym ochtodzo-
no do temperatury 4 10° i mieszano jeszcze w
ciggu godziny. Dodany KCl rozpuscilt sie i wy-
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krystalizowat 1889 kg KNO,, ktéry odsaczono
i przemyto 250 kg wody. Czystosé tak otrzyma-
nej saletry wynosi 98—99%, Otrzymany lug po
odsgczeniu saletry potasowej odpowiadal roz-
tworowi I i stuzyt z kolei do otrzymywania
salmiaku. Poptuczki posalmiakowe 1Igczono z
lugiem po saczeniu saletry potasowej, a roz-
twér po plukanm KNO, z lugiem po saczeniu
salmiaku.

Pewien niewielki :nadmiar wody powstaly z
réznicy wody wprowadzonej podczas plukama
soli i wody odprqwadzonej z mokrymi solami,
odprowadzono z g¢yklu pod koniec zatezanis
roztworu II. Wode tg zuzyto do plukania soli.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania salmiaku rafinowanego
i azotanu potasowego lub sodowego przez pod-
wbjng wymiang miedzy chlorkiem potasowym
lub sodowym, a azotanem amonowym w pro-
cesie cyklicznym przy zastosowaniu reakcji
silnie amoniakalnej w cze§ci cyklu obeimujg-
cej wydzielanie azotanu potasowego lub sodo-
wego, znamienny tym, ze w pozostalej czeSci
cyklu obejmujacej stezanie roztworu oraz wy-
dzielanie salmiaku utrzymuje sie cze§é wolne-
go amoniaku, aby pH wynosilo co na.jmniej 8,
a ciecz, z ktérej ma byé wydzielany chlorek
amonowy, poddaje sie¢ na gorgco znanemu pro-
cesowi rafinacji, przy czym w przypadku sto-
sowania soli potasowej, stosunek molowy jo-
now potasu i jonéw amonu w tej cieczy nie
moze przekraczaé 1:4.

Zaktady Azotowe
im. Pawla Findera

Zaotepca mgr inz. Witold Hennel
~ rzecznik patentowy
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