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Zpisob zpracovani exspirovaného pevného raketového paliva

Oblast techniky

Vynélez se tykd zpracovani exspirovaného pevného raketového paliva, které jako tfi
hlavni komponenty obsahuje chloristan amonny, praskovy hlinik a pojivo na bazi pryZe, za

uéelem recyklace chloristanu amonného.

Dosavadni stav techniky

Zpracovéni pevného raketového paliva za uéelem recyklace chloristanu amonného se

zabyva nékolik dokumentu.

Patent US 4 854 982 vyuZiva ke zpracovani kapalny amoniak. Nevyhodou této metody je
pravé pfitomnost kapalného amoniaku (nutnost udrZovat vysoky tlak, toxicita amoniaku) a

nizka kapacita technologie vztaZzeno na jednotku investi¢nich nakladu.

Vétsina patentd vSak vyuZiva jako principidlné zékladni ¢ast zpracovani metodu louZeni

chloristanu amonného do vodného roztoku.

Patent US 3 451 789 zpracovava palivo postupné rozdruZenim, louZenim chloristanu
amonného do horkého vodného roztoku a nékolikastuptiovou separaci pevného zbytku po

louZeni od ziskaného roztoku.

Patent US 4 662 893 se zabyva konstrukei louZici jednotky. Nevyhodou téchto dvou
zmin&nych patentl je problém tvorby aglomeratii pevnych zbytkl paliva pfi rozdruZovani,
louZeni a jejich separace od roztoku, coz vede k energetické i konstrukéni naro¢nosti a sniZeni

ucinnosti recykla¢niho procesu.

Tento problém fe3i patent US 4 198 209 pfidavkem tenzidd (povrchové aktivnich latek).
Nevyhodou tohoto feSeni je zneCiSténi ziskaného roztoku recyklovaného chloristanu
amonného cizorodou latkou a tvorba pény zpisobujici technologické problémy pii jeho

dal$im zpracovéani.

Uveden4 problematika je déle feSena v americkych patentech US 4 198 209 - Frosch et
al.: ,,Process for the leaching of AP from propellant.“ (1980); US 3 451 789 - MclIntosh:
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,,Oxidizer recovery process® (1969); US 4 662 893 - MclIntosh: ,,Hydraulic waste propellant
macerator and method of use (1997); US 4 854 982 - Melvin et al.: ,,Method to dimilitarize
extract, and recover ammonium perchlorate from composite propellants using liquid

ammonia“ (1989); a US 4 098 627 (1998).

Podstata vynilezu

Podstatou vynalezu je vylepSeny zplsob zpracovani exspirovaného pevného raketového
paliva, ktery jako tfi hlavni komponenty obsahuje chloristan amonny, praskovy hlinik a
pojivo na bazi pryZe, pfitemz ulelem je ziskani a recyklace v ném obsaZeného chloristanu
amonného v dostatené &istoté, a alespoii &aste¢ného piekonani n&kterych nevyhod

vyplyvajicich z vyse uvedeného dosavadniho stavu techniky.

Podstatou vynalezu je tedy zplisob zpracovéni exspirovaného pevného raketového paliva
s obsahem chloristanu amonného, praskového hliniku, pojiva na bazi pryZe a zbylych
minoritnich p¥imési, pro recyklaci chloristanu amonného, ktery zahrnuje kroky:
o a) mechanicko-fyzikalné-chemické rozdruZeni uvedeného pevného paliva za mokra,
pfiéemz vznika suspenze pevnych latek v roztoku chloristanu amonného;
. b) louZeni michané uvedené suspenze za zvySené teploty ve vodé a/nebo
nenasyceném roztoku chloristanu amonného obsahujici pfidany inertni materiél na bazi
porézniho uhliku, rozsivkové zeminy a/nebo polymeru;
o ¢) deaglomerace a zabran&ni zpétné aglomeraci pevnych latek v suspenzi pomoci
uvedeného inertniho materialu béhem louziciho procesu;
. d) separace roztoku chloristanu amonného od pevnych latek;
o e) rafinace odseparovaného roztoku chloristanu amonného z kroku d) uvedenym
inertnim materialem, vyjma materidlu na bazi polymeru, za zvysené teploty;
) f) odseparovani inertniho materialu od roztoku chloristanu amonného s naslednym
pfipadnym zahusténim tohoto roztoku;

. g) krystalizace a piipadné& rekrystalizace recyklovaného chloristanu amonného.

Kromg t¥{ hlavnich komponent, tedy chloristanu amonného, praskového hliniku a pojiva
na bézi pryZe, obsahuje exspirované pevné raketové palivo je$t¢ minoritni pfimési zahrnujici
naptiklad oxid Zelezity, dichroman méd’naty, di(2-ethylhexyl)adipat, di(2-ethylhexyl)azelat,

trifenylbismut, pyrogallol, oxid hofe¢naty, nebo 2,4-pentadion.



V souladu s uvedenym zpiisobem zpracovani podle vynalezu se pevné raketové palivo
vyjmuté z motoru rakety mechanicko-fyzikaln& chemicky Setrnym zpisobem (s vyhodou
napf. vyfezanim pomoci vodniho paprsku) za mokra (pfi¢emZ médiem je voda nebo ziedény
roztok chloristanu amonného) rozdruzi, s vyhodou v mlynu, vznika tak suspenze pevnych

l4tek a roztoku.

Pevné raketové palivo lze také vyhodné& rozdruZit pomoci roziezani v fezacce, drcenim

v drti¢ee, ¢i jiném vhodném zafizeni.

Vznikld suspenze se davkuje za michani do louZiciho kotle, do kterého byl pfedem
predloZen louZici roztok (voda nebo nenasyceny roztok chloristanu amonného) a inertni

material.

Jako inertni materiél lze pouZit jakykoliv material na anorganické ¢i organické bézi, ktery
je chemicky neteény k vodé a/nebo roztoku chloristanu amonného, ma velikost ¢astic 1 um az
20 mm, méhustotu ve vlhkém stavu 800-2000kgm™ a ve vlhkém stavu nevykazuje

adhezivni ¢i samoadhezivni vlastnosti.

Inertnim materialem je s vyhodou material na bazi porézniho uhliku, vyhodn&ji praSkové

aktivni uhli, pfi¢emZ nejvyhodné&jii je jiz pouZité praskové aktivni uhli z nasledné rafinace

roztoku chloristanu amonného.

Vyhodnym inertnim materidlem je dale material na bazi rozsivkové zeminy, vyhodné&ji

ktemelina.

Inertnim materidlem muZe byt také svyhodou material na bazi polymeru, jimZ je

s vyhodou termoplast, zejména polyethylen nebo polypropylen.

Vyhodnéj$i je napiiklad drt termoplastu, jenZz zahrnuje napiiklad polyetylen,
polypropylen, apod.



Ve zpisobu podle vyndlezu je mnoZstvi piidaného inertniho materidlu vyhodné
min. 0,5 % hmotn., vyhodnéji od 1,5 % hmotn., vztaZeno na hmotnost susiny pevnych zbytki

paliva (tj. suSina pojiva s pfimé&si praSkového hliniku).

Velikost astic inertniho materialu je v souladu s vynalezem vyhodné v rozsahu od asi
1,0 um aZ do asi 20 mm, pro pfiblizné kulové &astice. U &astic protahlého tvaru, zejména

plochého tvaru mize byt velikost v jednom sméru i vyssi jak 20 mm.

LouZeni michané suspenze probiha s vyhodou za zvy$ené teploty, ktera je od asi 50 °C do
asi 90 °C po dobu alespori 15 minut, pfi€emZ dochazi k vylouZeni chloristanu amonného do

roztoku.

Béhem kroku louZeni dochézi vlivem pfitomného inertniho materialu v suspenzi k
deaglomeraci pevnych latek a k zabranéni jejich zpétné aglomerace, ¢imZ se podstatné
zefektiviiuje cely proces louZeni chloristanu amonného. Timto postupem dochazi k obnazeni
povrchu pevnych latek, a tak snadné&j§imu a intenzivné&j§imu louZeni chloristanu amonného do

roztoku.

Suspenze je nasledné podrobena separaci vzniklého roztoku od pevnych latek, tj. pevnych
zbytkt paliva (vlhké pojivo s ptimési praskového hliniku), naptiklad pomoci filtrace, pficemz
s vyhodou lze pouzit filtraéni zafizeni, které umozZiiuje pisobeni tlaku pfi filtraci a promyvani
filtra¢niho kola¢e (zfedénym roztokem chloristanu amonného a/nebo vodou), ¢imZ se dosdhne

vysokého stupné separace.

Odseparovany roztok chloristanu amonného poté postupuje k dalSimu zpracovani
(rafinace roztoku a ziskani Cistych krystalt recyklovaného chloristanu amonného pomoci
krystalizace).

S vyhodou je moZno roztok dale rafinovat pragkovym aktivnim uhlim s naslednou filtraci,
vyhodnéji tlakovou filtraci, pficemz vyfiltrované praskové aktivni uhli pak 1ze opétné pouzit

na zavedeni do louziciho roztoku v kroku b) louzeni jako inertni material.

Hlavni vyhodou uvedeného zpusobu podle vynalezu je eliminace aglomeratl pfi

procesu zpracovani v kroku louzeni. Tyto aglomeraty, sestavajici z lepkavych rozdruZenych



kouskl pevného raketového paliva, maji charakter hutné pruzné hmoty. Inertni material
zabrafiuje tvorbé aglomeratd pfi louZicim procesu, éimZ se louZici proces znaéné vylepSuje
(snadn&jii a energeticky méné nérotné michani a efektivngjs$i louZzeni i relativné niZ8i

konstrukéni naro€nost zafizenti).

Inertni material ve zptsobu podle vynélezu dale zabrafiuje aglomeraci pevnych zbytkl
paliva pfi separaci, coZ umoZiiuje zlepsit u€innost separaéniho procesu a vyuZiti pevnych
zbytkl paliva, protoZe ty lze i po tlakové filtraci snadno ptetvofit do sypké hmoty s nizkym

obsahem zbytkového chloristanu amonného, coZ umozZnuje jeho dal3i zpracovéni a vyuziti.

Bez ptidavku inertniho materidlu vznika tlakovou filtraci z pevnych zbytkl paliva

jednolita pruZzna hmota.
Dalsi vyhodou uvedeného procesu je, Ze recyklovany chloristan amonny ziskany
zplisobem podle vyndlezu neni zneistén pfidavkem Z4dné chemikélie, protoZe inertni

material z0stava po separaci soucdsti pevnych zbytki paliva.

Piiklady provedeni

1.1. Laboratorni demonstrace

V prvnim pokusu byly vlhké pevné zbytky paliva v sypkém stavu stlaCovény v lisu,
jehoZ téleso byla kovova trubitka. Teplota lisovéani byla 80 °C, lisovaci tlak 0,7 MPa, doba

lisovani 30 minut. Vysledkem byla pevna hmota zbytki paliva ve tvaru valeckd.

Druhy pokus probihal analogicky s tim rozdilem, Ze vihké pevné zbytky paliva byly
pfed pokusem smichany s praskovym aktivnim uhlim (3,5% hmotn. uhli vzhledem
k hmotnosti suSiny pevnych zbytkd paliva). Vysledkem lisovani byly valecky, které mély
vlivem men§i soudruZnosti vé&tsi primér nez valeCky z prvniho pokusu (snaha o elasticky
navrat do pivodniho nestlateného stavu). Valegky z druhého pokusu $ly snadno rozdrolit zpét

do sypkého stavu.

Treti pokus probihal analogicky s druhym pokusem s tim rozdilem, Ze vlhké pevné

zbytky paliva byly pfed pokusem smichdny s Imm kousky polypropylenu (1,5 % hmotn.



polypropylenu vzhledem k hmotnosti susiny pevnych zbytki paliva). Vysledky byly obdobné

jako u druhého pokusu.

Ctvrty pokus probihal analogicky s druhym pokusem s tim rozdilem, Ze vlhké pevné
zbytky paliva byly pfed pokusem smichany s 10mm kousky PET drt& (1,5 % hmotn. PET drté
vzhledem k hmotnosti susiny pevnych zbytkd paliva). Vysledky byly obdobné jako u druhého

pokusu.

Paty pokus probihal analogicky s druhym pokusem s tim rozdilem, Ze vlhké pevné
zbytky paliva byly pfed pokusem smichany s filtradni kfemelinou (2,0 % hmotn. filtratni
kiemeliny vzhledem k hmotnosti susiny pevnych zbytkii paliva). Vysledky byly obdobné jako

u druhého pokusu.

1.2. Provozni zkouska

Do louziciho kotle bylo predloZzeno 2500 kg 15% roztoku chloristanu amonného a
50 kg inertniho materidlu, praSkového aktivniho uhlf s vihkosti 50 %. Toto aktivni uhli bylo
pfedtim pouZito k rafinaci roztoku chloristanu amonného. Smés byla michéna a temperovana

na teplotu 85 °C.

Zpracovivanym materidlem bylo pevné raketové palivo ve formé€ hranola
50x40x30 cm, ziskané vyfezanim z raketového motoru vodnim paprskem o ndsledujicim

hmotnostnim sloZeni: chloristan amonny 40 %, voda 18 %, pevny zbytek 42 %.

3500 kg pevného raketového paliva (propelantu) bylo postupné za skrépéni 15%
roztokem chloristanu amonného (celkové pouzito 1000 kg skrap&ciho roztoku o teploté
25 °C) rozdruZovéano v primyslové feza¢ce a vznikla smés byla kontinualn€ dopravovana do
louziciho kotle, jehoZ obsah byl stale mich4n a temperovan na teplotu 85 °C. Po dokonCeni

rozdruZovani byla suspenzni smés v louZicim kotli michdna 15 min.

Smés pak byla separovdna pomoci filtraéniho kalolisu. Plnici tlak pfi naplnéném
kalolisu dosahoval priblizné 1 MPa. Nésledovalo profukovéani kola¢e vzduchem, dale jeho
promyti pomoci demineralizované vody (celkové 3000 kg) a stlaceni filtraéniho kolace

pritlakem 0,5 MPa.



Odseparovany roztok a promyvaci vody zahu$téné odpafovanim byly rafinovany
aktivnim uhlim, pfi¢emz po vyfiltrovéni aktivniho uhli byl krystalizaci a rekrystalizact ziskan

recyklovany chloristan amonny vysoké ¢istoty, viz Tabulka 1.

Po otevieni kalolisu vypadl filtraéni kola¢ pevnych zbytkd paliva do zachytné vany a
rozdrolil se do formy sypké a snadno zpracovatelné hmoty s nizkym zbytkovym obsahem
chloristanu amonného. Vlastnosti odseparovanych pevnych zbytki paliva ukazuje Tabulka 2.

Vypoétena vytéznost z pohledu recyklace chloristanu amonného byla 99,0 %.

TotoZny pokus provedeny bez ptidavku aktivniho uhli vedl k tomu, Ze filtraéni kolac
do zachytné vany vypadaval v tuhych soudrznych deskach, které nebylo moiné dale

zpracovavat. Obsah chloristanu amonného v takto ziskaném materidlu byl hmotn. 4,3 %.

Tabulka 1:
Cistota recyklovaného chloristanu amonného
Vlastnost dle STANAG 4299, typ 1 Pozadavek Vysledek
Cistota [% hmotn.] >99,0 99,8
Cl” jako NH4Cl [% hmotn.] <0,1 0,001
ClO; ™ jako NH4CIO3 [% hmotn.] <0,02 <0,003
BrO; jako NH4BrO; [% hmotn.] <0,004 <0,002
Popel sulfatovy [% hmotn.] <0,15 <0,02
Latky nerozp. ve vodé [% hmotn.] <0,03 0,007
pH [-] <4,3-5,8> 4,5
SO4" jako (NH4)2S04 [% hmotn.] <0,20 0,004
Fe jako Fe,O3 [% hmotn.] <0,0035 0,00086
Suma Na, K, Ca [% hmotn.] <0,08 0,0075
Latky rozpustné v etheru [% hmotn.] <0,01 <0,001
Tabulka 2:
Vlastnosti pevnych zbytki paliva po separaci

Vlastnost Hodnota
Vihkost [% hmotn.] 18

Obsah chloristanu amonného [% hmotn.] 0,7

Obsah chloristanu amonného v susiné [% hmotn. ] 0,9




Primyslova vyuZitelnost

Zptsob podle vyndlezu lze vyuZit v primyslovém méfitku pfi zpracovéni pevného
raketového paliva, které jako tfi hlavni komponenty obsahuje chloristan amonny, praskovy

hlinik a pojivo na bézi pryZe, za u&elem recyklace chloristanu amonného v ném obsazen¢ho.

Recyklovany chloristan amonny ptipraveny zpiisobem podle vyndlezu vykazuje Cistotu az

99,8 %.



PATENTOVE NAROKY
Zpiisob zpracovani exspirovaného pevného raketového paliva s obsahem chloristanu
amonného, praskového hliniku, pojiva na bazi pryZe a zbylych minoritnich pfimési,
pro recyklaci chloristanu amonného, vyznacujici se tim, Ze zahrnuje kroky:
a) mechanicko-fyzikalng-chemické rozdruZeni uvedeného pevného paliva za mokra,
pfi¢emZ vzniké suspenze pevnych latek a roztoku;
b) louZeni michané uvedené suspenze za zvysené teploty ve vode a/nebo
nenasyceném roztoku chloristanu amonného obsahujici pfidany inertni material na
bézi porézniho uhliku, rozsivkové zeminy a/nebo polymeru;
¢) deaglomerace a zabranéni zp&tné aglomeraci pevnych latek v suspenzi pomoci
uvedeného inertniho materialu béhem louZiciho procesu;
d) separace roztoku chloristanu amonného od pevnych latek;
e) rafinace odseparovaného roztoku chloristanu amonného z kroku 1d) uvedenym
inertnim materidlem, vyjma materialu na bazi polymeru, za zvySené teploty;
f) odseparovani inertniho materialu od roztoku chloristanu amonného s naslednym
pripadnym zahusténim tohoto roztoku;

g) krystalizace a ptipadng rekrystalizace recyklovaného chloristanu amonného.

Zptisob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze krok 1a) mechanicko-fyzikalné-
chemické rozdruZeni se provadi za mokra mletim v mlyng, drcenim v drti¢ce nebo

rozfezanim v fezacce.

Zpusob podle naroku 1 nebo 2, vyznatujici se tim, Ze inertnim materidlem na bazi

porézniho uhliku je praskové aktivni uhli.

Zpusob podle naroku 1 nebo 2, vyznadujici se tim, Ze inertnim materialem na bazi

rozsivkové zeminy je kfemelina.

Zptisob podle naroku 1 nebo 2, vyznadujici se tim, Ze inertnim materidlem na bézi

polymeru je termoplast, zejména polyethylen nebo polypropylen.

Zpusob podle néroku 3, vyznadujici se tim, Ze praSkovym aktivnim uhlim je pouZité

pragkové aktivni uhli z kroku le) a 1f).



10.
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Zptisob podle naroku 1 aZ 6, vyznadujici se tim, Ze velikost &astic inertniho

materialu je od asi 1,0 pm aZ do asi 20 mm.

Zpusob podle naroku 1 az 7, vyznadujici se tim, Ze mnoZstvi pfidaného inertniho
materialu je nejméné 0,5 % hmotn., vztaZeno na celkovou hmotnost susiny pevnych

latek v suspenzi.

Zpisob podle néroku 8, vyznadujici se tim, Ze mnoZstvi pfidaného inertniho
materialu je od 1,5 % hmotn., vztaZeno na celkovou hmotnost susiny pevnych latek

Vv suspenzi.

Zpusob podle néroku 1 aZ 9, vyznadujici se tim, Ze kroky louZeni 1b) a Ic)

probihaji pti teploté od asi 50 °C do asi 90 °C po dobu alespoii 15 minut.

Zplisob podle néroku 1 aZ 10, vyznadujici se tim, Ze v kroku separace 1d) se
suspenze podrobuje filtraci, pfipadné tlakové filtraci s naslednym promyvanim
filtradniho kol4&e zbytkl pevnych latek vodou a/nebo zfedénym roztokem

chloristanu amonného.

Chloristan amonny s &istotou aZ 99,8 % pripravitelny zptisobem podle naroku

laz 11.
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