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Sposóbwytwarzania tlenku azotu

Itoedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia tlenku azotu o wysokiej czystości ze strumie¬
nia gazu zawierającego tlenki azotu, zwłaszcza
z utlenienia amoniaku, 'parzy czym otrzymane kon¬
densaty kwasowe (przerabia się na kwas azotowy
o średnim stężeniu i ma kondensat wodny.

Tlenek azotu o wysokiej czystości zawiera powy¬
żej 90% NO i ślady N02. Kwas azotowy o śred¬
nim stężeniu stanowi kwas o stężeniu około 50—
65% wagowych. Otrzymany kondensat wodny może
zawierać kwas w ilości maksimum 0,5% wagowych.

W procesie pirodukeji tlenku azotu wymaga się,
alby substancja wyjściowa, w danym przypadku
amoniak, którą poddaje się reakcji z tlenem na ka¬
talizatorze w obecności pary wodnej jako gazu obo¬
jętnego, w jak najwyższym stopniu uległa prze¬
mianie na produkt końcowy, (poza tym, aby uzy¬
skać wysokie stężenie ostateczne produktu końco¬
wego albo produktów końcowych i aiby ścieki prze¬
kazywane dio otoczenia w ogóle nie zawierały albo
tylko minimalne ilości szkodliwych sulbsitancji.
Wytwarzanie tlenku aizotu o wysokiej czystości

przeprowadza się w ten sposób, że jako śmodek
utleniający do katalitycznego utleniania amoniaku
stosuje się możliwie czysty tlen, a w celu kontro¬
lowania temperatury oraz uniknięcia niebezpieczeń¬
stwa eksplozji mieszaninę amoniaku i tlenu dodaje
się do pary. Para ta ulega potem kondensaicji ra¬
zem z wodą z utleniania. Nie można uzyskać do-
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brych wydajności, jeżeli do amoniaku doda się do¬
kładnie stechiometryczną ilość tlenu potrzebną do
wytworzenia tlenku azotu. Tlen musi występować
w pewnym nadmiarze, ale pa skutek tego powsta¬
ją także tlenki azotu wyżej wartościowe niż NO,
które później należy z gazu usunąć. Tlenki te, aby
straty amoniaku były możliwie nieznaczne, najko¬
rzystniej jest pp^eprowadzić w kwas azotowy, to
znaczy w najwyżej wartościową postać utlenienia
azotu i następnie oddzielić je.

Kwasu azotowego, pary i wody pochodzącej
z utleniania nie otrzymuje się oddzielnie, lylko jako
mieszaninę dającą się z trudem zużytkować tech¬
nicznie. Dlatego pożądane jest z jednej strony otrzy¬
manie kwasu azotowego możliwie o stężeniu nada¬
jącym się do handlu, a z drugiej strony odprowa-
dzaniie (możliwie czystej, mało obciążającej otocze¬
nie, wody.

Znany jest z opisu patentowego RFN DAS
1224 715 sposób wytwarzania wysokoprocentowego
tlenku azotu. Według opisu tego oprócz wysokopro¬
centowego tlenku azotu otrzymuje się jeszcze kwas
azotowy o stężeniu poniżej 1% wagowych i kwas
o stężeniu powyżej 15% wagowych, zwłaszcza 18—
21% wagowych. Znaczną część odczuwalnego cie¬
pła gazu i całość ciepła kondensacji odprowadza
się do wody chłodzącej. Otrzymany jako produkt
uboczny kondensat kwasowy o nieznacznym stęże¬
niu wymaga dalszej przeróbki przy zastosowaniu
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energii dbcej albo maisii istnieć zakład przetwórczy
wykorzystujący dużą część wody. Energię obcą nie
zawsze ma się do dyspozycji ailbo otrcyimanie jej
przedstawia koszt z punktu widzenia ekonomicz¬
nego. Brzy sprzężeniu iz miakładem piizetwórczym
występuje dodatkowe zapotrzebowanie energii, a w
przypadku przerwania produkcji konieczne jest tak¬
że przerwanie produkcja tlenku azotu.

Sposób według wynalazku polega ma tym, że mie¬
szaninę złożoną z tlenków azotu i 'pary irozdziela
się w ten sposób, że uzyskuje się produkty handlo¬
we, a mianowicie wysokoprocentowy tlenek azotu
i kwas azotowy o średmini stężeniu, a otrzymany
korłcWpaJl o baflTluu uAbikian stężeniu kwasu azoto¬
wego rhoźna odprowalcaić jako nieszkodliwy.
^twierdzono, że zadinie to [rozwiązuje się w ten

sposób, «e»-«god(ndje z wynalazkiem gorącą, o tem¬
peraturze 150—200°C, mieszaninę tlenków azotu
i pary Chłodzi się w pośnednlim wymienniku ciepła
do ternperaitury 50—80*C, zwłaszcza do temperatu¬
ry 60—70°C, za pomocą kwasu azotowego o śred-
nrim stężeniu, strumień gazu kieruje się następnie
do pośredniego wyindeniniika ciepła z medium chło-
dzącym, po czym przemywa się go kondensaJbem
z destylacji kwasu azotowego, uzyskując czysty tle¬
nek azotu, a połączone 'kondensaty kwasowe
z pierwszego i drugiego stopnia chłodzenia oraz
kondensat z przemycia odgazowuje się i uzyskany
gaz zawraca się do cyklu produkcyjnego przed prze¬
mywaniem gazu; odciek z odgazowaniia destyluje
się, aż uzyska się kwas azotowy o stężeniu 50—-65%
wagowych, a składniki gazowe, które nie uległy
kondensacji, odciąga się z kondensatora destylacji
kwasu azotowego i wprowadza się je do gorącego
strumienia gazu przed pierwszym stadium procesu.
Korzyści sposobu według wynalazku polegają na

tym, że tlenki1 azotu strumiendta gazu po wykorzy¬
staniu znacznej częśoi ciepła utleniania przeprowa¬
dza się w prosty sposób w wysdkoprocentowy tlenek
azotu i w kwas azotowy o średnim, stosowanym
w handlu, stężeniu. Niespodziewanie sposób ten nie
wymaga specjalnych nakładów aparaturowych
i eneongetycznydh, a część amoniaku nie utlenioną
do tlenku azotu przekształca się w znajdujący od¬
biorców produkt uboczny 'bez konieczności istnienia
dodatkowego zakładu produkcyjnego.

W przypadku, gdy w procesie na podstawie tech-
nlcznego bilansu kondensat musi być odciągany,
zawiera on mniej niż 0,5% wagowych kwasu. Kon¬
densat ten można po odpowiedniej neutralizacji za¬
równo wykorzystać jako wodę zasilającą kocioł pa¬
rowy, jak też odprowadzać jako ścieki. Pana na¬
pędowa doprowadzana do ejektora (smoczka) pa¬
rowego w celu wytworzenia podciśnienia przy de¬
stylacji wpływa na to, że bilans dieplny jest dodat¬
ni.

Schemat procesu technologicznego objaśnia przy¬
kładowo bliżej wynalazek. Gazy z utleniania, bo
znaczy mieszanina składająca się zasadniczo z tlen¬
ków azotu i pary, zwłaszcza z utlenienia amonia¬
ku, o tempeoaiturze około 150—200°C wchodzą prze¬
wodem 1 do chłodnicy gazu 2, zaraz po oddaniu w
ndaprzedstawionym kotle na ciepło odpadowe częś¬
ci swego Ciepła utleniania do wytworzenia pary.
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W chłodnicy gazy z utleniania oddają drogą po¬
średniej wymiany znaczną część jeszcze odczuwal¬
nego, będącego do dyspozycji swego ciepła i Ciepło
kondensacji do ogrzania kwasu azotowego o śred¬
nim stężeniu. Chłodzenie w chłodnicy przeprowa¬
dza się korzystnie w ten sposób, że kondensat mo¬
żna odciągać dwustopniowo. Uzyskuje się na przy¬
kład pierwszy strumień kwasu azotowego o stęże¬
niu poniżej 0,5% wagowych, a drugi strumień za¬
wiera około 10% wagowych kwasu. Gazy ochłodzo¬
ne do temperatury około 50—80°C po opuszczeniu
chłodnicy przepływają do końcowej chłodnicy 3
i zostają tu ochłodzone na przykład za pomocą
wody chłodzącej do temperatury o kilka stopni
wyższej od temperatuiry wody chłodzącej, na przy¬
kład do 25-^30cC W końcowej chłodnący skrapla
się dalsza część pary zawartej w gazdę i otrzymuje
się kondensat zawierający około 5% wagowych
kwasu azotowego.
Gaz NO lurwolniony już w wysokim stopniu od

wyżej utlenionych tlenków azdbu spręża się w sprę¬
żarce z pierścieniem wodnym 4 do około 1,5 atn
i oczyszcza się go w płuczce wieżowej 5 przy uży¬
ciu kondensatu aż do śladów N02. Otrzymany w
ten sposób gaz NO odbiera się przewodem 6 jako
produkt końcowy.

(Połączone kondensaty z chłodnicy 2, z chłodnicy
końcowej 3 i z kolumny wodnej 5 kieruje się prze¬
wodem 7 do odgazowywacza 8, gdzie odgazowuje się
rozpuszczone w nich tlenki azotu. Zależnie od wy¬
dajności kondensatu w Chłodnicy 2 można także
odciągnąć przewodem 9 kondensat zawierający
mniej niż 0,5% wagowych kwasu i odprowadzić go
jako ścieki. Uwolnione w odgazowywaczu 8 skład¬
niki gazowe prowadzi się przewodem 10 do prze¬
wodu łączącego końcową chłodnicę gazu 3 i sprę¬
żarkę z pierścieniem wodnym 4. Odgazowany w
odgazowywaczu kondensat zibiorczy kieruje się prze¬
wodem 11 do destylacji pod zmniejszonym ciśnie¬
niem 12. Za pomocą ciepła uzyskiwanego w chłod¬
nicy oddestyłowiuje się część kondensatu kwasowe¬
go w ten sposób, że z fazy błotnej kolumny de¬
stylacyjnej odciąga się przewodem 13 kwas azoto¬
wy o stężeniu około 50h-65% wagowych. Pirzewód
14 pokazuje schematycznie techniczne cieplne sprzę¬
żenie chłodnicy gazu Z i kolumny destylacyjnej 12.
W chłodzonym wodą kondensatorze 15 otrzymuje
się praktycznie czysty kondensat zawierający mniej
niż 0,3% wagowe 'kwasu azotowego oraz gaz obo¬
jętny składający się z tlenków azotu i azotu. Otrzy¬
many tu kondensat prowadzi się przewodem 16 do
płuczki wieżowej 5 aUbo odprowadza się jako ście¬
ki. Ejektor .parowy 17 odciąga z kondensatora 15
gazy obojętne, utrzymuje zatem w kolumnie de¬
stylacyjnej obniżone Ciśnienie wymagane do desty¬
lacji w temperatuirach około ©0—70°C oraz kieruje
gazy obojętne przewodem 18 do przewodu 1.
W przypadku, gdy w produkcie gazowym udział

NO, powinien być szczególnie mały, korzystnie
cMeli się płuczkę wieżową 5 i zaopatruje ją w od¬
dzielny obieg środka płuczącego.

Przykład. Do kaitaliicznego utleniania stosuje
się mieszaninę 190 kg/godz. amoniaku, 1690 kg/godz.
tlenu i pary wodnej. Gazy ochłodzone w kotle na
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ciepło odpadowe do temperatury 190°C chłodzi się w
wymieniaczu ciepła do temperatury 75°C. Otrzymuje
się [przy tym 1490 kg/godz. około 1% kwasu azoto¬
wego. Za pomocą odprowadzonego ciepła i ciepła
kondensacji ogmaewa się aparat do destylacji kwasu
azotowego. W daflszej chłodnicy (gazu oziębia się gaz
zawierający tlenek azotu do temperatury 30°C, przy
czyim otrzymuje się 160 kg/godz. około 15% kwasu
azotowego. Wreszcie spręża się gaz do około 1,9 atn
i w płuczce wieżowej wymywa resztę dwutlenku
azotu przy użyciu 400 kg/godz. skroplonych oparów
aż do około 2,5 g/iNO^/Nm*. Kwas azotowy 1% i 15%
oraz ciecz myjącą o zawartości kwasu azotowego
około 8% prowadzi się ina kolumnę destylacyjną
i destyluje pod ciśnieniem około 60 bor. Jako pro¬
dukt z utleniania w fazie- błctoej olrzymuje się
120 kg/godz. kwasu azotowego o stężeni/u 60% wa¬
gowych. Z kondensatora odciąga się około 1870 kg/
/godz. skroplonych oparów, praktycznie czystej wo¬
dy. Część tej wody prowadzi się jako ciecz myją¬
cą na płuczkę wieżową, część jako wodę zasilającą
kocioł na ciepło odpadowe, a resztę można bez roz¬
cieńczania odprowadzać jako ścieki.
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Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania tlenku azotu o wysokiej czy¬
stości i kwasu azotowego o średnim stężeniu ze
strumienia gazu zawierającego tlenki azotu, zwłasz¬
cza z utlenienia amoniaku, przy czym strumień ga¬
zu wstępnie chłodzi się do temperatury około 150—
200°C, znamienny tym, że strumień gazu o tempe¬
raturze około 150—200°C, zwłaszcza 2O0°C, chłodzi
się pośrednio kwasem azotowym o średnim stęże¬
niu do temperaitury 5©-h80°C, zwłaszcza 60^-70°C,
następnie s%*umień gazu chłodzi się pośrednio za
pomocą medium chłodzącego, po czym płucze się
kondensatem z destylacji kwasu azotowego, uzysku¬
jąc czysty tlenek azotu, a połączone kondensaty
kwasowe z pośredniego chłodzenia i kondensat my¬
jący odgazowuje się,1 przy czym uzyskany gaz zwra¬
ca się do cyklu produkcyjnego przed przemywaniem
gazu, a odciek z odgazowywacza destyluje się do
uzyskania stężenia kwasu azotowego 50—65% wa¬
gowych, przy czym nie skraplające się składniki
gazowe odciąga się z kondensatora destylacji kwa¬
su azotowego i wprowadza się je do gorącego stru¬
mienia gazu przed pierwszym etapem procesu.
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