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Sposéb wytwarzania tlenku azotu
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia tlenku azotu o wysokiej czystosci ze strumie-
nia gazu zawierajacego tlenki azotu, zZwlaszcza
z utlenienia amoniaku, przy czym otrzymane kon-
densaty kwasowe przerabia si¢ ma kwas azotowy
o Srednim stezeniu i ma kondensat wodny.

Tlenek azotu o wysokiej czystosci zawiera powy-
zej 90% NO i flady NO,. Kwas azotowy oo Sred-
nim steZzeniu stanowi kwas o stezeniu okolo 50—
65% wagowych. Otrzymany kondensat wodny moge
zawiera¢ kwas w iloci maksimum 0,5% wagowych.

W procesie produkcji 'tlenku azotu wymaga sie,
aby substancja wyjsciowa, w danym przypadku
amoniak, ktérg poddaje sie reakcji z tlenem na ka-
talizatorze w obecnoéci pary wodnej jako gazu obo-
jetmego, W jak najwyzszym stopniu ulegla prze-
mianie na produkt kohcowy, poza tym, aby uzy-
ska¢ wysokie stezemie ostateczne produktu korico-
wego albo prioduktéw koricowych i aby $cieki prze-
kazywane do otoczenia w iogéle nie zawteraty albo
tylko minimalne iloSci szkodliwych substancji.

Wytwarzanie tlenku azotu o wysokiej czystosei
przeprowadza sie w ten sposdb, ze jako $rodek
utleniajacy do katalitycznego utleniania amoniaku
stosuje sie mozliwie czysty tlen, a w celu kontro-
lowania temperatury oraz unikniecia miebezpieczen-
stwa eksplozji mieszanine amoniaku i tlenu dodaje
sie do pary. Para ta ulega potem kiondensacji ra~
zem z woda z utleniania. Nie mozna uzyskaé do-
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brych wydajnoéci, jezeli do amoniaku doda sie¢ do-
kladnie stechiometryczna ilo§é tlenu potrzebng do
wytworzenia tlenku azotu. Tlen musi wystgpowaé
w pewnym nadmiarze, ale na skutek tego powsta-
ja takze tlenki amotu wyzej warboSciowe niz NO,
ktére péimiej nalezy z gazu usungé. Tlenki te, aby
straty amoniaku byly mozliwie nieznaczne, najko-
rzystniej jest przeprowadzi¢é w kwas azotowy, to
znaczy W majwyzej wartoSciows postaé utlenienia
azotu i nastepnie oddzieli¢ je.

Kwasu azotowego, pary i wody pochodzace]
z utleniania nie otrzymuje si¢ oddzielnie, tylko jako
mieszanine dajacg sie z trudem muZytkiowaé tech-
nicznie. Dlatego pozgdane jest z jednej strony otrzy-
manie kwasu azotowego mozliwie o st¢zeniu nada-
jacym sie do handlu, a z drugiej strony odprowa-
dzanmie modliwie czysbej, malo obcigzajacej obocze-
nie, wody.

Znany jest z opisu patentowego RFN DAS
1224715 sposéb wytwarzania wysokoprocenbowego
tlenku azotu. Wedlug opisu tego oprécz wysokopro-
centowego tlenku azotu otrzymuje sie jeszcze kwas
azotowy o stezeniu ponizej 1% wagowych i kwas
o stezemiu powyzej 15% wagowych, zwlaszcza 18—
21% wagowych. Znaczng cze$é odczuwalnego cie-
pla gazu i calo$é ciepla kondensacji odprowadza
sie ‘do wody chlodzgcej. Otrzymany jakio produkt
uboczny kondensat kwasowy o0 nieznacznym steze-
niu wymaga dalszej przerdbki przy zastosowaniu
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energii ohcej albo musi istmieé¢ zaklad przetwoérczy
wykorzystujgcy duzg cze$é wiody. Energie obcg mie
zawsze ma sie do dyspozycji albo otrzymanie jeij
przedstawia koszt z punktu widzenia ekionomicz-
nego. Przy sprzezemiu z mnakladem mprzetwdrczym
wystepuje dodatkowe zapotrzebowanie energii, a w
przypadku przerwania produkcji konieczne jest tak-
ze przerwanie produkcji tlenku azotu.

Sposéb wedbug wynalazku polega ma tym, ze mie-
szanine zlozong z tlenkéw amotu i pary mozdziela
sie¢ w tem sposéb, ze uzyskuje sie produkty handlo-
we, a Tianowicie wysokoprocentowy tlenek azotu
i kwas amotawy o §rednim sl:ezenmu, a otrzymany

spwdbwcmmzwynahamlman@wqca,om-
petturze 150—200°C,. mieszanine tlenk6w azotu
iparyohhdmmewpoénedmunwymmmﬂcumepla
do temperatury 50—80°C, zwlaszcza do temperatu~
ry 60—70°C, ma pomocg kwasu azobowego o $red-
nim stezemiu, strumient gazu kieruje si¢ nastgpnie
do pofredniego wymiennika ciepla z medium chlo-
dzgcym, po czym przemywa si¢ go kondensabem
z destylacji kwasu azotowego, uzyskujac czysty tle-
nek azotu, a polgczome ‘kondensaty kwasowe
z pierwszego i drugiego stopnia chlodzenia oraz
kondensat z przemycia odgazowuje sie i uzyskany
gaz zawraca sie do cykiu produkcyjnego przed prze-
mywaniem gazu; odciek z odgazowania destyluje
sie, az uzyska si¢ kwas azotowy o stezemiu 50—65%
wagowych, a skladniki gazowe, ktéme nie ulegly
kondensacji, odcigga si¢ z kondensatora destylacji
kwasu azotowego i wprowadza sie je ido goracego

Korzy$a sposobu wedlug wynalazku polegajq na
tym, 2e tlenki azotu strumienia gazu po wykorzy-
staniu zniaczmej czesci ciepla utleniania przeprowa-
dza sie 'w prosty sposéb 'w wysolkoprocentowy tlenek
azotu i w kwas azotowy o Srednim, stosowanym
w handlu, stezeniu. Niespodziewamnie sposéb ten nie
wymaga specjalnych nakladéw aparaturowych
i enengetycznych, & cze$¢ amoniaku mie utleniong
do tlenku amzotu przeksztalca sie w zmajdujacy od-
biorcéw produkt wboczny bez koniecznosci ismienia
dodatkowego zakladu produkcyjnego.

W przypadku, gdy w procesie na podstawie tech-
nicznego bilansu kondensat musi byé odciggamy,
zawiera on mniej niz 0,5% wagowych kwasu. Kon-
densat ten mozna po odpowiedniej neutrallizacii za-
réwno wykorzystaé¢ jako wode zasilajgcq kociol pa-
rowy, jak tez odprowadzaé jakio Scieki. Para ma-
pedowa doprowadzana do ejektora (smoczka) pa-
rowego w celu wytworzenia podcisnienia przy de-
stylacji wplywa na to, 2e bilans dieplny jest dodat-
ai . i

Schemat procesu technologiczmego objasnia przy-
" kladowo blizej wymalazek. Gazy z utleniania, bo
znaczy mieszanina skladajgda sie zasadniczo z tlen-
kéw azotu i pary, zwlasacza z utlenienia amonia-
ku, o temperaturze okioto 150—200°C wichodza prze-
wodem 1 do chlodnicy gazu 2, zamaz po oddaniu w
nieprzedstawionym kotle na cieplo odpadowe czes-
¢i swego ciepla utleniomia do wytwiorzenia pary.
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W chlodnicy gazy z wutleniania oddaja drogg po-
Sredniej wymiany znaczng cze$é jeszcze odczuwal-
nego, bedacego do dyspozycji swego ciepla i cieplo
kondensacji do ogrzania kwasu azotowego o Sred-
nim stezeniu. Chlodzenie w chicdnicy prazeprowa-
dza sie korzystmie 'w ten sposdb, ze kondensat mo-
zna odciggaé dwustopniowo. Uzyskuje sie na przy-
klad pierwszy strumien kwasu azotowego o steze-
niu ponizej 0,5% wagowych, a drugi strumieh za-
wiera okiolo 10% wagowych kwasu. Gazy ochiodzo-
ne do temperatury okolo 50—80°C po opuszczeniu

‘chlodnicy przeplywajg do koricowej chlodnicy 3

i =ostajg tu ochlodzone ma przyklad za pomocg
wody chlodzacej do temperatury o kilka stopni
wyzszej od temperatury wody chlodzgcej, na przy-
ktad do 25—30°C. W koncowej chlodnicy skrapla
sie dalsza cze$é pary zawartej w gazie i otrzymuje
si¢ kondensat zawierajacy okolo 5% wagowych
kwasu azotiowego.

Gaz NO muwolniony juz w wysokim stopniu od
wyzej utlenionych tlenkéw azollu spreza si¢ w spre-
zarce z piericieniem wodnym 4 do okolo 1,5 atn
i ocayszcza sie go w pluczce wieZowej 5 przy uzy-
ciu komdensatu az ido Sladéw NO,. Otrzymany w
ten sposéb gaz NO wodbiera sie przewodem 6 jako
produkt koncowy.

Polaczone kondensaty z chiodnicy 2, z chlodnicy
koricowej 3 i z kolumny wodnej 5 kieruje sie¢ prze-
wodem 7 do odgazowywacza 8, gdzie odgazowuje sie
nozpuszczone w nich tenki azotu. Zaleznie od wy-
dajnosci kondensatu w chlodnicy 2 mouna takze
odciggngé¢ przewodem 9 kondensat zZawierajacy
mmiej niz 0,5% wagowych kwasu i odprowadzié go
jakio Scieki. Uwiolnione w odgazowywaczu 8 sklad-
niki gamowe prowadzi si¢ przewodem 10 do prwe-
wodu lgczacego koricows chlodnice gazu 3 i spre-
zarke z pierScieniem wodnym 4. Odgazowany w
odgaznowywaczu kiondensat Zbiorczy kieruje sie prize-
wodem 11 'do destylacji pod zmniejszonym ci$nie-
niem 12. Za pomocg ciepla uzyskiwanego w chlod-
nicy oddestylowuje sie cze$é kondensatu kwasowe-
g0 W ten sposéb, ze z fazy blotnej kolummny de-
stylacyjnej odcigga sie prwewodem 13 kwas azoto-
wy o stezeniu okiola 50—65% wagowych. Przewéd
14 pokiazuje schematycznie techniczne cieplne sprze-
zenie chlodnicy gazu 2 i kolumny destylacyjnej 12.
W chlodzonym wodg kondensatorze 15 otrzymuje
sie prakiycznie czysty kondensat zawierajgcy mniej
niz 0,3% wagowe kwasu azotowego oraz gaz obo-
jetny skiadajacy sie z tlenk6w azotu i azotu. Otrzy-
many tu kondensat prowadzi sie przewodem 16 do
plucaki wiezowej § albo odprowadza sie jako Scie-
ki. Ejektor parowy 17 odcigga z kondensatora 15
gazy obojetne, utrzymuje zatem w kolumnie de-
stylacyjnej obnizone cisnienie wymagane do desty-
lacji w temperaturach okolo 60—70°C oraz kieruje
gazy obojeine przewodem 18 do przewiodu 1.

W przypadku, gdy w produkcie gazowym udzial
NO, powinien byé szczegblnie maly, korzystnie
dzieli sie ptuczke wiezowg 5 i zaopatruje ja w od-
dzielny obieg $rodka ptuczacego.

Przyklad Do kataliczmego utleniania sbosuje
si¢ mieszanine 190 kg/godz. amoniaku, 1690 kg/godz.
tlenu i pary wodnej. Gazy ochlodzone w kodle na
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cieplo odpadowe do bemperatury 190°C chlodai sie w
wymieniaczu ciepta do temperatury 75°C. Otrzymuje
sie przy tym 1430 kg/godz okolo 1% kwasu azoto-
wego. Za pomocg ‘odprowadzonego ciepla i ciepla
kondensacji ogrzewa sie aparat do destylacji kwasu
zawierajgey tlenek azotu do temperatury 30°C, przy
czym ofrzymuje si¢ 160 kg/godz. okolo 15% kwasu
azotowego. Wreszcie spreza sie gaz «do okolo 1,9 atn
i w pluczce wiezowej wymywa reszte dwutlenku
azotu przy uzyciu 400 kgfgodz. skroplonych oparéw
az do okolo 2,5 g/NO,/Nm? Kwas azotowy 1% i 15%
oraz ciecz myjgcg o zawartosci kwasu azotowego
okolto 8% prowadzi sie ma kolumne destylacying
i destyluje pod cisnieniemn okiolo 60 btor. Jako pro-
dukt z mtleniania w fazie blotmej otrzymuje sie
120 kg/godz kwasu azotowego o stezemiu 60% wa-
gowych. Z kondensatora odcigga sie okolo 1870 kg/
feodz. skroplonych oparéw, praktycznie czystej wo-
d.y.'(}zeéé tej wody prowadzi sie jako ciecz myjg- 20
c3 ma pluczdke wiezowa, czesSé jakio wode zasilajaca
kiociol na cieplo odpadowe, a reszte moina bez moz-
ciericzania odprowadzaé jako Scieki, .
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Zastrzezemnie patentowe
Spos6éb wytwarzania tlenku azotu o wysokiej czy-
stodci i kwasu azotowego o S$rednim stezeniu ze
strumieniia gazu zawierajgcego tlenki amotu, zwlasz-
cza z utlenienia amoniaku, przy czym strumient ga-
zu 'wstepnie chlodzi sie do temperatury okolo 150—

" 200°C, znamienny tym, ze strumien gazu o bempe-

raturze okolo 150—200°C, mwlaszcza 200°C, chlodzi
sie posrednio kwasemn azotowym 0 Srednim steze-
niu do temperatury 50—80°C, zwlaszcza 60—170°C,
nastepnie strumieri gazu chlodzi sie poérednio za
pomoca medium chlodzgcego, po czym plucze sig
konsensatem z destylacji kwasu azotowego, uzysku-
jac czysty tlenek amotu, a polaczone kondensaty
kwasowe z pos$redniego chlodzenia i kondensat my-
jacy odgazowuje sie, przy czym uzyskany gaz zwra-
ca sie do cyklu produkcyjnego prazed przemywaniem
gazu, a odciek z odgazowywacza destyluje sie¢ do
uzyskania stezenia kwasu azotowego 50—85% wa-
gowych, przy czym mie skraplajace si¢ skdadniki
gazowe odcigga sie z kondensatora destylacji kwa-
su azotowego i wprowadza sie je do goracego stru-
mienia gazu przed pierwszym etapem procesu.
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