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Sposob wytwarzania stezonego kwasu azotowego
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania
stezonego kwasu azotowego, polegajacy na tym, ze
rozcieficzony kwas azotowy poddaje sie reakeji-
z dwutlenkiem azotu i powietrzem pod zwiekszo-
nym ci$nieniem i w podwyzszonej temperaturze
i otrzymany kwas azotowy o stezeniu 80—90% wa-
gowych nasyca gazem zawierajacym dwutlenek
azotu, a nastepnie poddaje go pod zwiekszonym
ci$nieniem dziataniu powietrza w przeciwpradzie
i otrzymany gazowy dwutlenek azotu. absorbuje
w rozcieficzonym kwasie azotowym.

Znane sposoby wytwarzania kwasu azotowego
polegaja na tym, ze tlenek azotu (NO), otrzymany
przez utlenianie amoniaku, utlenia si¢ tlenem z po-
wietrza na dwutlenek azotu, to jest znajdujgca sie
w stanie réwnowagi mieszaning NOyi N3O4. Otrzy-
many dwutlenek azotu z woda daje kwas azotowy.
Za pomocg tej metody nie mozna jednak otrzymaé
kwasu azotowego o stezeniu wyzszym od stezenia
odpowiadajacego mieszaninie azeotropowej, a to ze
wzgledu na niskie ciSnienie czastkowe N,O4 Jak
bowiem wiadomo, w ukladzie HNO3—H,0 powsta-
je azeotrop zawierajacy 68% wagowych HNO;,
totez na drodze zwyklej destylacji nie mozna za-
ge$cié rozcienczonego kwasu azotowego do stezenia
wyzszego od stezenia mieszaniny azeotropowej.

Znane sg procesy wytwarzania stezonego kwasu
azotowego za pomoca destylacji ekstrakcyjnej przy
uzyciu §rodka odwadniajgcego, takiego jak stezony
kwas siarkowy lub azotan magnezowy, jak réw-
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niez przez bezposrednig synteze kwasu azotowego
o stezeniu 98% wagowych na drodze reakcji roz-
cieficzonegQ kwasu azotowego z tlenem i cieklym
N304 pod  zwigkszonym ci$nieniem. Na przyklad,
z opisu patentowego nr 26914 znany jest spos6b
polegajacy na tym, ze tlenki azotu absorbuje sie
w stezonym kwasie azotowym, a gazy pozostalte
wymywa rozcieficzonym kwasem azotowym. Proce-
sy te nie dajg jednak dobrych wynikéw, gdyz wy-
magajg stosowania materialéw pomocniczych, ta-
kich jak stezony kwas siarkowy i tlen, a zuzycie ":
pary i energii elektrycznej na jednostke produktu .
jest wysokie.

Spos6b wedlug wynalazku nie ma tych wad
i umozliwia wytwarzanie kwasu azotowego o ste-
zeniu powyzej 80% wagowych z dwutlenku azotu,
rozcienczonego kwasu azotowego i powietrza, bez
konieczno$ci stosowania surowcéw pomocniczych
i przy stosunkowo matym zuzyciu energii. Proces
wedlug wynalazku obejmuje 4 stadia, a mianowicie
pochlanianie N,O, w stezonym kwasie azotowym,
wymywanie pochtonietego NyO4 ze stezZonego kwa-
su azotowego za pomoca powietrza, synteze ste-
zonego kwasu azotowego z rozcieficzonego kwasu
azotowego, N,O4 i powietrza oraz plukanie gazéw
odlotowych z syntezy.

Cechg sposobu wedlug wynalazku jest to, ze jako
absorbent N3O, stosuje si¢ kwas azotowy o steze-
niu 80—90% wagowych, otrzymany we wspomnia-
nej fazie syntezy, po czym wytworzony stezony
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Kwas azotowy zawierajacy N30, oraz stezony kwas

azotowy otrzymany w fazie syntezy kwasu azoto-
wego przedmuchuje sie¢ powietrzem 1 usuniety
Ny,O4 wprowadza razem z powietrzem do procesu
syntezy kwasu azotowego. Nie przereagowany NoO,4
- zawarty ‘w.gazach odlotowych z fazy syntezy kwa-
su azotowego, absorbuje sie w rozcieficzonym kwa-
sie azotowym, ktéry nastepnie zawraca sie do fazy
syntezy kwasu azotowego razem z doprGWadzanym
do procesu rozcieficzonym kwasem azotowym. Gaz
nie pochloniety podczas plukania gazéw odloto-
wych zawraca-sie do ‘tej fazy Rrocesu, w ktoérej
odbywa sie pochlanianie NyO4. Wszystkie fazy pro-
cesu prowadzi si¢ pod ci$nieniem -praktycznie bio-
rac jednakowym.

Spos6b wedlug wynalazku jest wyjasniony do-
kladnie w odniesieniu do rysunku, przedstawiaja-
cego schemat: urzadzema do stosowania sposobu
wedlug wynaiazku ;

Gaz zawierajacy tlenki azotu NO i NO, miesza
sie¢ z niezaabsorbowanym gazem odlotowym
z pluczki 17 doprowadzonym przewodem 20 i przez
przewbéd 1 wprowadza mieszaning do wiezy 2,
w ktérej odbywa sie¢ proces absorpcji. W wiezy 2
NO zawarty w mieszaninie jest utleniony na N3Oy
za pomocg tlenu, zawartego réwniez w tej miesza-
ninie. Wieza absorpcyjna 2 jest wykonana z nie-
rdzewnej stali, zawiera pélki z otworami i wezow-
nice chlodzaca 3. Przewodem 4 do gbérnej czefci
wiezy 2 wprowadza si¢ kwas azotowy o stezeniu
80—90% wagowych. Kwas ten absorbuje N;O, za-
warty we wspomnianej wyzZej mieszaninie gazowej.
Stezenie N,O4 zaabsorbowanego w kwasie azoto-
wym i sprawno$é procesu absorpcji zalezg od licz-
by pélek w wiezy 2 i warunkéw panujgcych

W niej, przy-czym w temperaturze —20°C do 50°C
i pod ci$nieniem 3—10 atm. zawarto§¢ zaabsorbo-
wanego NyO4 w kwasie azotowym wyposi 10—30%
wagowych, a sprawno§é procesu absorpcji wynosi

95—98°/o'sprawnoé¢i teoretycznej. Jako gaz zawie- ©

rajacy N,O4 korzystnie stosuje sie¢ gazowa miesza-
nine, otrzymywana przy utlenianiu amoni_aku za
pomoca powietrza, -

‘Kwas azotowy o stezeniu 80—90% wagowych, )

zawierajacy . rozpuszczony NyO4, prowadzi sie na-
stepnie -przewodem 5 do wierzcholka pluczki 6 do
. wymywania - NyO4. ROwnocze$nieé do wierzcholka
tej ptuczki przewodem 9 wprowadza sie otrzymany
w wyniku opisanej. nizej . syntezy stezony kwas
azotowy.  Phuczka 6 ma postaé wiezy z. perforowa-
nymi pétkami ‘i wezownicg grzejng 7. Powietrze
doprowadzane do ptuczki 6 u dolu przewodem .8
styka sie w pluczce z kwasem azotowym zawiera-
jacym N,04 i wymywa  NyO4. Proces wymywania

prowadzi sie zwykle pod . ci$nieniem 3—10 atm :

i w temperaturze 30—100°C, przy czym co najmniej
99% N,O4 zawartego w kwasie azotowym ulega
wyptukaniu.

Do reaktora 12, w ktérym odbywa sie proces
syntezy kwasu azotowego, przewodem 11 wprowa-
dza sie powietrze zasilajace razem z wyplukanyrm
N20O4. W reaktorze tym, woda zawarta w rozcien-
czonym kwasie. azotowym doprowadzanym przewo-
dem 14, reaguje z N3O4 i tlenem ‘wedlug nastepu-
jacego réwnania:
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- wprowadza sie do reaktora 12 przewodem .
"W pluczce gazowej 17 proces. prowadzi sie pod

4

N304 + H20 + % 0,—»2HNO; |

Reaktor 12 ma posta¢ zbiornika z nierdzewnej
stali, wyposazonego w mieszadlo 13 i weZownice
chtodzacg 15. Zamiast wezownicy mozna do odpro-
wadzenia ciepla reakcji stosowaé inne urzgdzenia
do wymiany ciepta. Stezenie otrzymanego kwasu
azotowego zalezy od stezenia doprowadzanego roz-
cieficzonego kwasu azotowego, stezenia N,O4 w_fa-
zie cieklej w reaktorze, ci$nienia czgstkowego tle-
nu w fazie gazowej oraz od temperatury, ciSnie-
nia i czasu trwania reakcji. Jezeli doprowadzany
rozcieniczony kwas azotowy ma stezenie 60—70%
wagowych, a jako zZrédlo tlenu stosuje sie powie-
trze, wéwcezas pod ciSnieniem 3—10 atm i w tem-
peraturze 20—70°C mozna latwo otrzymywaé kwas
azotowy o stezeniu 80—90% wagowych. Przy pra-
cy na skale przemystowg korzystnie jest stosowaé
jako produkt wyjéciowy rozcienczony kwas azo-
towy o stezeniu 60—T70% .wagowych, ale mozna
stosowaé i nizsze stezenia.

Poniewaz otrzymany w reaktorze 12 kwas azoto-
wy zawiera duze iloSci rozpuszczonego N3Oy, prze-
to kieruje sie go przewodem 9 do wierzcholka
pluczki 6 i poddaje pluczacemu dzialaniu powie-
trza doprowadzanego razem z dymigcym kwasem
azotowym przewodem 5. W wyniku tego procesu
otrzymuje sie zasadniczo bezbarwny kwas azotowy
o stezeniu 80—90% wagowych. Kwas ten odprowa-
dza sie przewodem 10, a cze§¢ jego przez prze-
wo6d 4 zawraca do wiezy absorpcyjnej 2, w ktérej
stuzy jako absorbent dla NyO4. Produkt odprowa-
dzony przewodem 10 moze byé stosowany do réz-
nych celébw w tej postaci lub mozna go’ dalej ste-
zaé na drodze destylacji:

Gazy odlotowe z reaktora 12 prowadzi sie prze-
wodem 16 do ‘dolnej czeSci gazowej pluczki 17,
wykonanej z nierdzewnej stali i  wyposazonej
w perforowane poéiki oraz wezownice- chtodzacag 19.
Nie .przereagowany NyO4 porwany przez gazy od-
lotowe "absorbuje sie¢ w rozcieficzonym kwasie azo-
towym przeznaczonym .do syntezy i doprowadza-
nym do pluczki- 17 przez przew6éd 18. Kwas. ten
14,

ci$nieniem 3—10 atm i w. temperaturze 0—40°C.
W tych warunkach 80—909/p N3O, porwanego przez
pow1etrze ulega absorpcn w rozc1enczonym kwas'e

- azotowym

Gaz odlatujacy z- pluczkl 17 zawiera jeszeze: male

-iloSci NpOy, tofez przewodem 20 wprowadza 'sig go

do. wiezy absorpcyjnej 2 w celu odzyskania NyOy.
Jak podano wyzej. sposobemn wedlug. wynalazku

-absorpcj¢ i wymywanie N,O4 prowadzi si¢ pod ta-

kim samym . ci$nieniem, totez zuzycie energii
w celu zawracania absorbentu moze -byé mate.
Poza tymh jako Zrédilo ciepta do wymywania NyOy4
mozna wykorzystaé ‘cieplo odpadkowe przy niskiej
temperaturze, poniewaz proces- wymywania prowa-
dzi sie w obecno$ci zasilajagcego powietrza, a wiec
w stosunkowo niskiej temperaturze.

Synteze kwasu azotowego prowadzi sie r6wn1ez
pod ci$nieniem prawie takim samym jak przy pro-
cesie wymywania NyO,4. Dzieki temu: wyplukany
N,04 mozna wprowadzaé do reaktora razem z po-

/
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wietrzem, unikajac skomplikowanych - urzgdzen
i procesébw niezbednych w sposobach znanych do
pompowania i sprezania N,O,.
Plukanie gazu odlotowego takze prowadzi sie

6

szy -i latwiejszy do stosowania od sposob@w zna-
nych.

Przyktad. Stosujgc urzgdzenie, ktérego sche-

towego otrzymanego w fazie wyptukiwania zawra-
ca sie do fazy absorbowania dwutlenku azotu
i stosuje  do absorpcji tlenku azotu, podczas gdy
pozostalg ilo§é otrzymanego kwasu azotowego od-
prowadza sie jako produkt o steZzeniu 80—90% wa-
gowych, a odprowadzane z fazy wyplukiwania po-
wietrze zawierajace dwutlenek azotu i rozcienczo-
ny kwas azotowy zawierajacy dwutlenek azotu,

55

pod ci$nieniem zasadniczo takim samym jak przy 5 mat przedstawiono na rysunku i warunki procesu
procesie absorpcji NyO4 i syntezie kwasu azotowe- podano w tablicy 1, wytwarza sie kwas azotowy
go. Dzieki temu ponowng absorpcje nie odzyska- o steZeniu 85% wagowych. W tablicy tej zawartosé
nego N,O, w doprowadzanym rozcieficzonym kwa- gazéw NO, NOy, O, i Np podano w procentach
sie azotowym i zawracanie rozcienczonego kwasu molowych, a predko§é przeptywu tych gazéw w kg
azotowego z N304 do reaktora mozna réwniez pro- 10 molach/godzing, przy czym w tablicy podano dwu-
wadzié bez stosowania dodatkowych pomp i spre- tlenek azotu jako NO,, aczkolwiek faktycznie gaz
zarek. Regeneracja i uzupelnienia absorbentu sto- stanowi mieszanine NO, i NyO, Zawartos¢é NpOy,
sowane w procesach znanych nie sg tu konieczne, H;O i HNOgz podano w procentach wagowych,
gdyz cze§¢ kwasu azotowego otrzymanego w reak- a przeplyw ‘w kg/godzinge. Ciénienie panujgce
torze mozna stosowaé¢ jako absorbent N,O4. Dzieki 15 w niektérych czeSciach urzadzenia podano
tym faktom sposéb wedlug wynalazku jest prost- w KG/cmaz2.
Tablica 1
Nazwa .
czeSci |predkos¢| Tempe- | Ciénie- Sktad i zawarto$¢ procentowa
urzadze-| prze- . ra:c,ura nie :
nia na | Plywu C |KG/em?| NG | NO, N304 05 | N,y | H,0 |HNO,
rysunku
1 11,59 25 6,0 55| 6,1 3,4 | 850
8 3,10 60 6,5 21,0 | 79,0
20 2,90 25 6,0 43 11,2 | 84,5
21 10,72 15 5,7 0,2 25 | 97,3
4 405 10 0,3 15,0 | 84,7
5 472 20 145 12,8 [ 72,7
9 270 50 25,1 11,3 | 63,6
10 203 25 0,3 15,0 | 84,7
18 132 25 32,0 | 68,0
Zastrzezenia patentowe otrzymany w procesie absorpcji gazu odlotowego
35 zawraca sie do fazy syntezy kwasu azotowego.

1. Spos6b wytwarzania stezonego kwasu azoto- 2. Spos6b wedlug zastrz, 1, znamienny tym, Ze
wego, polegajacy na reakcji rozcieficzonego kwasu niezaabsorbowany gaz po procesie absorpcji gazu
azotowego z dwutlenkiem azotu i powietrzem pod odlotowego zawraca sie do fazy absorpcji dwutlen-
ci$nieniem 3—10 atm i w temperaturze 20—T70°C, ‘ ku azotu i tlenek azotu NO zawarty w gazie za-
w celu otrzymania kwasu azotowego o stezeniu 40 wierajacym tlenki azotu utlenia tlenem zawartym
80—90% wagowych, zawierajgcego dwutlenek azo- w gazie odlotowym na dwutlenek azotu.
tu, absorbowanie w tym kwasie gazu zawierajgce- 3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, zZe
go dwutlenek azotu, w celu otrzymania kwasu azo- stosuje sie gaz zawierajacy dwutlenek azotu, otrzy-\
towego zawierajgcego dwutlenek azotu, wypluki- - many przez utlenianie amoniaku powietrzem.
wanie otrzymanego kwasu pod zwiekszonym ci§- 45 4. Spos6b. wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
nieniem w przeciwpradzie za pomoca powietrza stosuje si¢ rozcieficzony kwas azotowy o stezeniu
i absorbowanie gazowego dwutlenku azotu z kwa- 60—70% wagowych.
su azotowego otrzymanego w procesie syntezy 5. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
przez rozcieficzony kwas azotowy w pluczce gazéw proces absorpcji dwutlenku azotu prowadzi sie pod
odlotowych, znamienny tym, e cze§é kwasu azo- B0 ci$nieniem 3—10 atm., w temperaturze — 20°C do

50°C. )

6. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze -
proces wyplukiwania dwutlenku azotu prowadzi
sie¢ pod ci$nieniem 3—10 atm., w temperaturze
30—100°C. ' .

7. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
ptukanie gazu odlotowego prowadzi si¢ pod ci§nie-
niem 3—10 atm., w temperaturze 0—40°C.

I
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