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Fremgangsmdte for gjenvinning av avfallssyre ved fremstillingen
av nitrocellulose.

'

- I nitrocellulose-fremstillingsteknikken har man i
mange ar beskjeftiget seg med gjenvinningen av avfallssyre (syre
som henger ved cellulosen), da denne serlig pd grunn av sitt inn-
hold av salpetersyre utgj¢r en vesentlig verdi. Oppfinnelsens
gjenstand er derfor en fremgangsmite for gjenvinning av avfalls-
syren, ved hvilken det p& den ene side ikke inntrer en denitrering
av den fremstilte nitrocellulose, mens pad den annen side det opp-
ndes en syre med en sa stor konsentrasjon at opparbeidelsen av
denne er gkonomisk lgnnsom.

Av de tallrike inntil nu kjente forslag av denne type
kan f¢rst nevnes Thomson-metoden (tysk patent nr. 172 499), hvor
det helles vann over det nitrerte materiale i reaksgonskaret slik

at det ved langsomt utlgp inntrer en fortrengning av den vedhengende
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syre.

Ifglge en annen fremgangsmite (tysk patent nr. 200 292)
benytter man svovelsyre til fortrengning av den vedhengende syre, .
idet svovelsyre blir sprgytet inn i den lgpende sentrifuge og sé
blir vasket ut med vann. ‘

Et annet forslag bestar i 3 unngé den opptredende
ngytralisasjonsvarme og en dermed utlgst denitrering ved innsprgyt-
ning av svovelsyre med den samme konsentrasjon som avfallssyrens.

Ifglge U.S.patent nr. 2.403.493 benytter man til ut-
vasking av den stgrste del av avfallssyren en fortynnet blandings-
syre med en konsentrasjon p& 10-25%. Fra vaskevannet blir si
salpetersyren gjenvunnet ved avdestillering.

Det tyske patent nr. 876.978 foresldr at etter vidt-
glende fjerning av nitreringssyrene blirreaksjonsgodset utvasket
med syreblandinger av egnet, trinnvis stigende vanninnhold og til
slutt med rent vann.

Fremgangsmiten i de tyske patenter nr. 820 108 og nr.
971 418 beror ogsd pad det samme prinsipp. Herved blir avfalls-
syren fjernet og gjenvunnet ved utvasking med syrer, hvis konsen-
trasjon i hvert trinn er mindré enn i det forangdende.

Praktisk talt det samme prinsipp blir beskrevet i U.S.
patent nr. 2.776.944.

I det tyske patent nr. 1 019 228 blir det beskrevet
en fullmantel-snekkesentrifuge, i hvilken nitrocellulose med ved-
hengende nitreringssyre blir sentrifugert kontinuerlig og i motstrgm
fortrengt med vann. Den utsentrifugerte og den fortrengte syre blir
fanget opp som adskilte fraksjoner, og nitrocellulosen fuktet med
vann blir tatt ut.. ,

‘ -Ifglge det tyske patent nr. 1 076 541 blir avfallssyren
i en’slaggsentrifugé fortrengt ved hjelp av de ved sentrifugeringen
oppstéende, tékefdrmede, vannholdigé syredamper, idet mengden av
spyledamper er innstilt slik at konsentrasjonen av den utsentrifu-
gerte nitreringssyre ikke blir vesentlig mindre og syreinnholdet i
den uﬁsentrifugerte nitrocellulose blir minst mulig. .

_ Ifglge tysk utlegningsskrift 1 209 471 legges det,fof-
trengte vann i sentrifugen i form av tynn is med vesentlig sjikt-
tykkelse pd nitrocellulosen fuktet med a#fallssyre. '

Alle forahstéende'nevnte fremgangsmater fgrer tilbake .

_pé fortrergning av avfallssyrgn ved hjelp av innspr¢ytning av -

vaskesyre pad det i den lgpende sentrifuge pd forhand avsyrede, kom-
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pakte nitrerte materiale. Den gjenvunnede avfallssyre far man ved
disse fremgangsmidter vanligvis i s& lave konsentrasjoner at opp~
arbeidelsen av disse medfgrer store energikostnader. Dessuten er
det ngdvendig med store apparative og reguleringstekniske oppbyg-
ninger.

Dessuten er det blitt foreslatt & vaske den sentrifu-
gerte nitrocellulose i motstrgm med langsomt synkende syrekonsentra-
sjon. Imidlertid er det herved vanskelig & unngd denitrerende be-
tingelser, s& man far et ujevnt nitrert produkt.

Ifglge foreliggende oppfinnelse blir det nu foreslatt
en fremgangsmate for gjenvinning av den ved nitrocellulosefrem-
stillingen opptredende avfallssyre ved oppslemming av den utsentri-
fugerte nitrocellulose i en vandig syreblanding og derpa fglgende
oppdeling, hvilken fremgangsmdte er kjennetegnet ved at oppslemmingen
blir foretatt i en turbulent strgm av en syreblanding med en kon-
sentrasjon pd 30-45%, og pulpen deretter blir tilfgrt til en fler-
delt slag-sentrifuge i hvis fgrste sone det blir innsprgytet en
syreblanding av en slik mengde og konsentrasjon at det utstrgmmende
sure vann har en syrekonsentrasjon pd 30-50%, og i den annen sone
blir det innsprgytet vann i en slik mengde at syrekonsentrasjonen
i det utstrgmmende sure vann er pa 10-15%. Ifglge et videre kjenne-
tegn har det vist seg fordelaktig hvis det sure vann som kommer
fra den fgrste sone i slag-sentrifugen med en konsentrasjon pad 30-
50%, delvis blir benyttet til gjenvinning av salpetersyre og svovel-
syre ved destillasjon, og delvis blir tilbakefgrt som vaskevann i
kretslgpet. Fremgangsmétens forlgp er skjematisk fremstilt pa
tegningen. - .

Den fra sentrifugen 1 utkommende og vidtgdende pd for-
hénd avsyrede nitrocellulose blir i konusen la oppdelt ved hjelp
av en fra alle sider pa nitrocellulosen innvirkende turbulent strgm
av surt vann. Den nitrocellulose som er steget opp i det sure vann,
blir sd tilfgrt beholderen 2 og fra denne over pumpen 9 til dose- o
ringskaret 3, som er utstyrt med et overlgp til beholderen 2. Fra
doseringskaret 3 strgmmer den sure nitrocellulose-pulpen med 30-
45% syreinnhold til en slag-sentrifuge 4, hvorhos det i den fgrste
sone blir pasprgytet surt vann fra beholderen 6, idet det sure vann
etterhvert far en stgrre syrekonsentrasjon. Det utstrgmmende suré
filtratvann fra sone 1 konsentreres etterhvert til 30-45% og blir
alt etteﬂbehov delvis tilfgrt over separatoren 11 til samlebehol-
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deren 13 og destillasjonen. I den andre sone i slag-sentrifugen 44
blir nitrocellulosen som nu bare inneholder en liten mengde surt
vann, vasket med rent vann, idet mengden av rent vann er slik inn-
stilt at det utstrgmmende sure vann fra beholderen 6 holder en
syrekonsentrasjon pa 15%. Det sure vann som kommer inn i beholderene
5 og 6, blir sluppet ut i beholderen 10 i mengder som forholder seg
slik at éyrekonsentrasjonen i det sure vann der beldgper seg til
30-45%. Dette sure vann blir over kj¢leren'12 ledet til delen la
som vaskevann. Den etter bortslyngingen i sentrifugen 4 nesten
syrefrie nitrocellulose blir over beholderen 7 fgrt til stabilisering.
Med fremgangsmédten ifglge oppfinnelsen kan det bli gjen-
vunnet inntil 80% av avfallssyren. Kvaliteten av den oppnidde
nitrocellulose er meget god. Det ble spesielt undersgkt om det pa
grunn av det sure vaskevannet inntrer en denitrering av nitrocellu-
losen. Inngdende forsgk har bevist at dette ikke er tilfelle. P&
grunn av den raske og intensive fortynnelse med vaskesyrene opptrer
ingen henholdsvis ubetydelige og kvalitativt uvesentlige denitreringer.
Det viste seg at en p& denne mite p& forhdnd avsyret
nitrocellulose kunne bli lagret uten denitreringseffekter inntil
1/2. tlme i surt vann med syrekonsentrasjoner pé 30 45% noe som
fremgar av etterf¢lgende tabell. i o

Innhold etter - Innhold etter

‘Sur nitrozellulose N-innhold 4 timers sur 4 timers ngytral

lagret. 1/2 time i:- (sur) koking koking =
. £ & 4

la vann 12.32 12.26 12.32"

1b .30%-ig syre . 12,21 12,23 12.21

2a.vann . . 12.37 12.29 12.24

2b 40%-ig syre 12.26 ©12.26 - 12.17

3a.vann - 12.36 - 12.29 12.27

3b 45%-ig 'syre . 12.24 - - 1e.23 ’ 12.18

4a vann " ©12:38 “.12.40 ¢ T12.34

4b . 50%-ig syre. .. 12,04 12.04 12.00

© I alle tllfelle viste de i det krltlske l¢sn1ngsm1ddel‘
butylacetat fremstilte l¢sn1nger en god gJennomnltrerlng. o
. " Denr gode kvalltet for nltrocellulose den store gJen—,

‘$&vel 'som den enkle apparatur 0og arbeldsmate uten kompll-
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serte styringsorganer utgjgr et teknisk fremskritt i forhold til
de tidligere kjente fremgangsmater.

Patentkrav.

1. Fremgangsmdte for gjenvinning av den ved nitrocellulose-
fremstilling opptredende avfallssyre ved oppslemming av utsentri-
fugert nitrocellulose i en vandig syreblanding og derpad fglgende
oppdeling, k arakterisert ved at oppslemmingen blir
foretatt i en turbulent str¢gm av en syreblanding med en konsentra-
sjon pd 30-45%, og at pulpen deretter blir tilfgrt en flerdelt
slag-sentrifuge, i hvis fgrste sone det blir innsprgytet en syre-
blanding av en slik mengde og konsentrasjon at det utstrgmmende
sure vann far en syrekonsentrasjon pd 30-50%, og i den andre sone
blir det sprgytet inn vann i en slik mengde at syrekonsentrasjonen
i det utstrgmmende sure vann er 10-15%.

2. Fremgangsméte ifglge krav 1, k arakter isert
v e d at det fra den fgrste sone i slagsentrifugen utkommende

sure vann med en syrekonsentrasjon pd 30-50% delvis benyttes til
gjenvinning av salpetersyre og svovelsyre ved destillasjon, og del-
vis fgres tilbake til kretslgpet som vaskevann.

Anfgrte publikasjoner: -
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