ZESZYTY NAUKOWE POLITECHNIKI Si,,SKIBJ 1969
Seria: CHEMIA z. 50 Nr kol. 266

Wradyskaw WALCZYK, Ewa LISOWSKA, Adam KORCZYNSKI

Katedra Elektrochemii Technicznej i1 Elektrometalurgii
PPH Pollskie Odczynniki Chemiczne w Gliwicach

%
BADANIA NAD SYNTEZA NITROMOCZNIKA W ASPEKCIE PRODUKCJI
PRZEMYSEOWEJ

Badania miady na celu okreslenie warunkéw zwiekszenia skali pro-
dukcyjnej nitromooznika jako p&iproduktu dla chlorowodorku semi-
karbazydu, wytwarzanego metodg elektrochemiczng [1]. Proces otrzy-
mywania nitromooznika, polegajacy na reakcji azotanu mocznika w
Srodowisku kwasu siarkowego w temperaturach ponizej 273°K (0°C)
[2], nie byk dotad dok¥adniej badany ani modyFikowany. Nitromocz-
nik powstaje w wyniku reakcji nitrowania. Czynnikiem nitrujgacym
jest jon nitroniowy powstajacy z dysocjacji kwasu azotowego od-
szczepionego od azotanu mocznika w Srodowisku stezonego kwasu
siarkowego.

W niniejszych badaniach stwierdzono, ze optymalny stosunek wa-
gowy stezonego kwasu siarkowego do azotanu mocznika wynosi
6 1 0,2 t 1. Najwyzszg wydajnos¢ osiggano w temperaturach ponizej
270°K (-3°C) oraz gdy czas reakcji nie przekraczat 3 godzin. W
temperaturach powyzej 270°K (-3°Cj i przy rownoczesnie przedhuzo-
nym czasie reakcji utleniajace dziaktanie kwasu azotowego wyraznie
zmniejszato wydajnos¢ procesu. Ma to istotne znaczenie przy zwie-
kszaniu skali procesu otrzymywania nitromooznika ze wzgledu na
silnie egzotermiczny charakter reakcji nitrowania. Z teoretyczne-
go bilansu cieplnego reakcji wynika, ze dla otrzymania 1 kg 100%
nitromocznika nalezy odprowadzi¢ 115 kcal ciepla wytworzonego w
Srodowisku reakcji. Praktycznie, w temperaturze 271°K (-2°cj efekt
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egzotermiczny reakcji nitrowania wyniést okoto 144 kcal na 1 kg
100% nitromooznika [3]-

Okazato sie mozliwe wyodrebnianie produktu reakcji z wysokg wy-
dajnoscia przez wylewanie mieszaniny poreakcyjnej do zimnej wody
i odwiromywanie wytragconego osadu nitromocznika od rozcienczonych
+ugdw poreakcyjnych w temperaturach w poblizu 273°K (0°C). Tak
otrzymywany nitrcmocznik w postaci pasty zawieral przecietnie
35445% nitromocznika, 84-206 H2S04 , 304-50% HP,. 54-10% substancj i
niezidentyfikowanych. Przy zastosowaniu optymalnych parametrow re-
akcji nitrowania i operacji wyodrebniania, uzyskiwano nitromocz-
nik z wydajnoscig 64*68% « szarzach produkcyjnych zapewniajacych
jJednorazowe otrzymanie 30 kg surowego nitromocznika. Znaczne
zmniejszenie ilosci zanieczyszczen w nitrcanoezniku osigagnieto
przez dok#adne plukanie surewego nitromocznika w wodzie w tempera-
turze otoczenia i wirowanie wytworzonej zawiesiny w temperaturach
ponizej 278°K (#5°C). Stwierdzono przy tym, ze niewielki dodatek
kwasu solnego do zawiesiny surowego nitromocznika w wodzie (50 ml
HC1 stezonego na 10 1 HgO) stabilizuje odwirowany osad nitromocz-
nika. Oczyszczony nitromocznik, zawierajacy przecietnie 454*70%
podstavowego skdadnika, 0,5*2% HgSO™ oraz 29*57% H™O, uzyskiwano
z wydajnoscig okoto 80%.

Zawartos¢ podstawowego skdadnika w nitromoczniku oznaczano po-
tencjOmetrycznie. ZawartosS¢ kwasu siarkowego oznaczano metodg wago-
wa, hatomiast wode metodg destylacji z ksylenem.
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