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La presente invencidn, se refiere a un procedinien
to para la febricaclidn ds 4cido nftrico de concentracidn su~-
perior a la azeotrdpica (68 por ciente en pesc), por la absor
cidn del didxido de nitrdgeno (NO,) u otres dxidos de nitrd-

5. geno en agua o solucidén de dcide nftrico con wn proceso de =
alta presidn.

Iz casi totalidad del deido nitrico, se ﬂ",,p::sz,dluce a
partir del smoniaco, por oxidacidn cetaliticm deji mismo que
pasa a éxide de nitrdgeno, segin ls reaccidns A

10. 4 NHy + 50, —— 4 WO+ 6HO+Calor (1)

Bl 8xido nftrico reaccions con el oxfgeno aportado
en exceso formando dldxide de nitrégeno, de acuerdo con la -
reaccidn:

2F0 + 05 ~—s 200, + Calor (2)

15« Esta reaccidn estd favorecida con la presidn y —-
con temperaturas bajass, por lo que para scelerar la misma,
gse colocan una serie de intercambladores a continuscidn del
reactor en los gue Se recupera gran parte del culor de reag
¢idn, el mismo tieupo que se facilita la oxidacidn del - -

20. O 2 5502‘ A 8u vez ol enfriamiento y absorcidn de los gases
se lleva a presidn alts con lo que la reaccidn de oxidacidén
8e acelera considerablenente ya que la velocidad de remceidn
¢s proporcional ol cubo de la presidn.

Una vez que el gas ha sido enfriado Se ha saparado

25. ¢l agua de reaccidén en forma de 4cido condensado, y despuds
de adieionar el gas de proceso el alre secundario necesge
rio para aportar el oxfgeno suficiente pers formar el Aci-
do deseado, lo3 gases llegan a lg zona de sbsorcidén, en la
cunl el diéxzido de nitrdézeno se shsorbe en sgua o solucidn

K{s gpcuosa de deido nitrico segin la reaccidn:
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3 0Oy + B0 —— 2 IEEGB + N0 + Calor (3)

Bl éxido nitrico formado ¥ el residusl se oxidan
de acuerdo con la ecuacidn (2) formando didxido de nitrdzero.

Bn la gbooreidn, pricticanente todos los fxides -
de nitrdrenc son gbsorbidos, dando un gow residual con on =~
contenido en 6xidos de nitrdrono, que dependisndo de 1o tem
reratora de absorceidn, puede llegar a ser del orden de las
400 ppn (partes por 0411én de NO + Im;_,). Bl feido y el gas
fluyen on un gictema de cascada de contacko dlrecto on cone '
tracorriente. Ia dltima zone de la abscreidn, se alinenda
con condensado o agua dcida nientres que en la princrs zona
¥ en la alinentacidn ds los gzoses, sale ol Acide producio.
El 4cido condensado sepprado de la corrlente de ges por con
densaclén del agua do reaccidn, oe lleva a la mona de absor
cidn y se introduce en ells, en unn zona de concentracidn ol
milar a l1a de dicho decido.

ILa ecantidad de didxide de nitrégenc que puede ser
abworbide, sumenta pars uns delerminada tempersiura y gonww
centracién de Acido dependiends de la presién parcial de -
los ézidos de nitrdgeno y ds 1a oxidecidn de los mismos (con
tenido en Alézide de nitrégeno frente a dwidos de nitrdgreno
toteles).

Atenidndonns a la presidn de trabaje, doe son los
procedimientos normales a segulr en la febricagidn del dci~
do nftrico. En el primero, la-oxidecidn del mmoninco y 1z ~
sbeoreidn de log dxidos Ge mitrdgeno se reniizan o la mises
presifa y en el segundo, la oxidacidén del amonlaco se roali
va a preeidén inferior a la de sbsorcidn, comprindends los =
gases de remsccidn une vez separado el dcido de condensacidn

del agua de reacidn y adicionade el eire secunderio y llevdn
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dolos o 1z gonz Ge absoreidn.

1 problems para obbtener tn 4dclide de concentracidn
superlior a la szeotydpica, rezide en conseguir un.gr&clo al~
o de exldmeidn de loo gases, v una alts presidn percial -

Be del didxido de nitrdseno. Normmlmente eoto se consigune dis—
poniendo reocipicntes con alto tiempo de residencia que feaxn -
este caso resultarien entiecondmicos. Se conocen Drocesos =
en los que ei diéxzido de nmitrérenc qué procede d‘r.; una absey
cidn incompleta, es absorbide por dcido coneentifédo. £l diéxi

10. do de nitrdgenc disuelio en el dcldo en forma de tetrdxide
de dinitrdgenc sz extrae de nuevo lavando el fcido con alre
securidario que e adiciona gl gos de nroCes0.

Pinzglmente hay un process gue con diéeﬁo eEpe-
eial de platos en la zons de absorcidn que permiten un con~

e facto Intimo entre el gas y el liquido consiguiende obiencr
un &eido de concentrmcidn superior a la szeoirdpica.

Una vez comseguido el Acido de comcentracidn supe
rior a la azeotrdpica (58 vor ciento en pesc), es separado
por destilacidn obtenidndose de una parte deido de alta cop

20, centracidn {(sor ejemplo del 99% en peso) y por otra Scido -
de concenbracidn szeobrdpica gue se recicls a la zona de o=
absoreidn.

De seuerdo con esta invencidn, se ha previsio un
proceso pmre la produccidn de un dcido de concentracién su-

25+ perior a la ageotrdpica, en el cual se consigue el incremen
4o de 4xidos de nitrdgenc ¥ la oxidscidn de los gaoses dg —
oroceso, usando doide nitrico caliente de concentracidn - -
azeotréplea que proviens de la rectificacidn del deido obig
nido en ls .condensacidn del sgus de resccidn, de la recti-

30 ficacidn del dcido de congentracién normel (602 en peso) =
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obteonldo en ung zona de la sbooreldn y del deido azcotrépi-
c¢o obtenlde on la dectilsmeidn final del deido obtenido en ~—
absoreidn de concentrocidn superior & ls azeotrﬁpiﬁa.

El proceso de acwerdc cen la inveneiln, tlene las
vontajos siguiontes sobre los nrocesos gonocidos:

ILa cantidad de didzido de nitrdgzenc de los goses
de rroceso @e awsenta considersblemente ¥ por tento se redu
ce oonsiblemente el costo de la sheoreidn. |

de eliminmn los costos de lavado de 1os _aoes re~
eidunles con fdeido y desnitracidn del mlsmo, resulisnds un
procese mds cenelllo desde el punto de vista operscliongl ¥
gprovechs los 8xidos de niirdgeno que abuorbe ol ggmaa 4o -
reaccldn en su condensacién on los cazbimdores de calors ya
que de su destileeién posterlor se oblienc un 4cido de 68 porx
150 de concentracidn que se descomvone en la torre e oxida
cidén segfin la reaccidn:

MO + 2 HIO; —> 3 FO, + H0 ~ Calor (4)

Ta figura 1 es el dlagreme de flujo de uim planta
en la que la oxldscldn del amoniaco y la gbsoreidn de los -
Sxidos de nitrégenc se lleven a la mieme presién. Ia inven-
cidn oo refiere a procesos de slta presidén (presidn superdor
a7 Kg/cm2 sbeolutos tanto en oxidacidn como en sbsorcidn)
ya gue tienen la ventaja sobre los de medla presidn en gue
el coote de invercidn eo muy Inferior ya que reguleresn De-—
nos voluson de oxildecidn v ebsorcidn de los gases de Droctso
pozr lo -qua resulion nds interesantes.

De acucrds con este diagrama, el alre roquerids ra
ra el proceso, una veg filirado, se comprime en un Compresor
1a ima oresién de 2 8 10 atmoaforas, por ejemplo a § atmds

ferps. Una vez comprinido, la mgyor parte dol pismo 96 Chm—
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lients en wno de los cambiadores del tren de intercambiado-
red, ¥ 8¢ mezels en 2 con smonlmco gus previamente recalen—
tado y filtrado con 1la eorriente de aire secunderic en 25.
Ta mezcla de emoniaco y mlre pasa gl resctor 3 en el que =
tiene lugar la oxidaclién del emonizco & dxido nftrico ¥ agus.
Iz reaccidn tiene lugar a una temperaturs comprendida entre
lae 800 a 9502C. E1 calor de los gmses de reaeeidg ¢ @e pro
cesoy 8¢ utiliza en los cambiadores 4, 5, 6, 7 .{(B para re-—
calentar, geses residvsles, aire y varor y en léf‘ produceidn
de vapor aungue ls distribucién de los cambiadores es opcio
nal ya que se pueden disponer de otra forma pues la recupera
¢lén de ecalor es secundaria respecto al objeto de esta paten
te. In el dltimo intercemblador, el 9 condensa la mayor par
te del mgua do reaccibn en forma de dcido con una concentrg
cidn del 20 al 45%. Este deido se desnitra en 21 en contra-
corriente gon aire secundario y se destila en 22 obteniéndo
e en csbeza un condensado fcido de eoncentracidn entre el
0,5 81 1,5 ¢ en peso perte del cual se envis a sbsorcidn 13
eomo condensado de aporte y el resto se envia a 1imite de ba
terfa. En ol fondo de la torre 22 se obtiens wn doido calien
te de concentracidén mzeotrdpica que me hombea a la parte su
perior de la ‘torre de oxidacidn 10 en donde dicho dcido se
descompone dando éxides de nitrégeno segin la reamccidn (4).
Los gases de proceso pricticamente secos que salen
del enfriador—condens)ador 9, llegan a la torre (e oxidacidn
en la eual y con la ayuda del decido concentrade y caliente
(40-~702C dependiendo de la presifn del proceso) se enriquew
con de difxidos de nitrégeno en cantidad superior a la de -
equillbrio con un dcido de concentracidén superior a ls ageg
trépica & baja temperatura (10-309C). De esta forma, los 521

ses de proceso ricos en 4xidos de nitrdzeno salen de la to-
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rre de oxidacidn, se enfrian en el cambiador 11 y se introdu
cen en la fase de absorcidén 13 en contracorriente con agua
o solucidn de felido nitrico.

El dcido que se extras de la torre de oxidscidn -
10 se enfria en 12 v ge bombea a la zona de gbsorcida 13.

La gbsorcidn de los dxidoz de nitrdgenc, se llevae
a tempersiuras bajas (10-302C aungue se pusde mejforar I mw
absorcidn ntiligdndose medics frigordificos mdecundoes gue pep
witan bajar 1z temperatura de la sboorcidn a cotas inferio=-
res como 09C o menores). De la ghsorcidn, se obtlenen dos =
dcidos, uno de concentracidn del 70 ~ 76 4 en pesc, que Se
recalients en 16 con el deido que amle la torrs de rectifl-
cacidén 18, se blanguea en la torre de desnitracién 17 ¥y se
envia a la torre de destilaclén 18 y otro dcido de concentrg
oién inferior (entre el 55¢ y 65¢ en peso)que oe blangues -
en 23 con alre secundario y se destila en 22 o bien sgbnvia
& glmacenamiento para otros usocs, o se destila parcislmente
¥y &l reoto se almaccna.

Jos gases residuales procedentes de la absorelln,
con un contenido pequefic en Sxidos de nitrdgeno (slrededor
de las 400 ppm de HO + mz) se calientsan en un intercanbig~
dor 14 con los goses procedentes de lm turbings de expmnsidn
15 y posteriormente en 4 con low gamses da procese prace&en-w
tes del reactor hasta uns temperatura enbre lop 400¢C a 50020
en cuyo momento se envien a la turbina de expansidn con lo
gue se logra aporitar la mayor parte de ls energla necesaria
para comprimir el sire. El resto de la energla se suministra
con la ayuda de una durbina de vapor 24 o wn motor eléctri~-

€O

El deido de concentracién superior a la ageobrdpl
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ca obtenido en 13 una ves ealentado en 16 ¥ blangueado en 17
se destlla en 10 obieniéndose en cabeza de la torre deido -
nitrico cesi puro en forma de ges que se condensa en 19 reci
elfndose parte de 61 a la torre de destiléeién ¥ parte se -
extrae como &oido nitrico producio de concentracidn superior
a1 0% en peco. Del fondo de le torre se extrae deido azeotrd
vico que se recalientz en 20 para permitir la mcircg;lacidn
en 1o vorre de destilacidén y parte ge extrae ¥ séKZQQ%a a -
la torre de oxidmeida 10 ligeranente enfriado en‘g‘%.

£l sire secundario cargado con éxidos de nitrége-
no procedentes de la desnitracién de los deides que alimentan

ilzp torres de destilacién, se llsva a la gbsorcidn ¥y se in-

+rodace en la misme en un punto inmedisto a la extraceidn del

dcido de concensracidn normal (del 55% el 65#) para evitar
cunlquier rerfurbacién en la zona baja de absorcidn.

Bl solicitanite se reserva el derecho de ezxtender
eatn demanda arlos pafses extranjeros, reivindicando la mig
me priorided de le presente solicitud &l emparo del Conver-—
nioc Imbernszcional para la proteccidén de la Propieded Indus-
Srigl.

Tgunlnente el soliecitente se reserva el derecho de
introducir en la presenmbe invencidn cunnios perfecelonamien
%08 sobre la misma vuedan derivarse, modisnbe la solicitud
de los correspondientes Certificados de Adicidn en lao forma
sefinlada por 1o Ley.

X 6 T 4

Ta Patente de Invencidn, que Se Solleila por vein
te ofios para Espaila, de ncucrdo con la vigente Legislacidn,
deberd receer sobre: “PROCEDINIENTO DE OBTERCION A ALTA PRE
$IO0N DE ACIDO NITRICO DE CONGENTRACION SUFERIOR A La AZEOTRO
PICAY, Soglin las cavscteristicas esencialea de lag signlen—
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18 .~ Procedimlento de objoneidn a alta presidn de
deido nitrico de concentracidn superior a la szeotrdpica, -
caracterizado por el aprovechamiento de Jos dxidos de nitrd
geno gboorbidos en la condensacidn del mgua de reaccidn pox
la destlilscidn del Acido oblhenido y descomposicidn en la fo
rre de oxidacidn del doido azeotxdplco producide en didxide
de nitrégenc que se incorpora nuevazente al gas de proceso,
10e avmentando de tal forza la concentracidn de didxido de nime—

régeno en el gas que permite por absorcidn convenclonsl ds
loo mismos en agua o solucidn de dcide nfirico obbtoner un =
4cido de concentracidn superior al 681 en reso.
28 .~ Procodimicnto de obtencidén a alta presidn de
15 dcido nitrico de conceniracién superior a Ia azeotrépica; -
segin reivindicacién 18, y carscterizade por la eliminacidn
del agua de reaccidn por destilacidn del deido que proviene
del enfriandor-condensador ¥y del normal obienido en sbsSopew
eidn,
204 38 .~ Procedimiento de obtencidn a alia presidn de
deido nitrico de concoentrascidn superior s 1araaeotrﬁgiaa, -
7 peghn reivindicaciones antericres y caracterizado por la po
—_— J pibilidad de obtener @l mismo biempo doido mitrico de dos =
concentraciones (super v sduzeotrdpleo) para 1o cudl s0law
25, nente hsf que dejsr de destilar el deido que sale ds la zona
intermedin de absorgidn, total o parcialmnutc; sepin sean los
niveles de produccidn de cada uno de los dolidos, o bien per
mitiendo una moyor dilucidn del Scido en la coluwma do omie
dacién exprayendo parbo del mismo como #cido de concentram—

30 cidn noraal.
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428 ,~ YPROCKDIVIENTO DE ORTENCION & ALRA PREGION
DE ACITO WITRICO DE COHCEI‘*?TR;‘;GIOE SUPERIOR A Es AZEOTROEL
CAR,

Segin queda susiencialmente descritc sn la pre-
S5« sente memoria que consta de dies hojes escrites a miquing

poTr una sols cars y acompaiiade de 6%1@1%%%.1975

Hadrid,
D. Jestis ¥MARZO RODRICO.
D. Iuis BARZO RODRIGO.
D. Juan Antonio TRILTEROS VILLAVERDE
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