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Fremgangsmite til fremstilling
av en polysulfidopplgsning.

Foreliggende oppfinnelse vedrdrer en fremgangsmite til frem-
stilling av en polysulfidopplésning hvorved hydrogensulfid og svovel-
dioksyd bringes til & reagere med hverandre i vannfase ved lav tempera-
tur for dannelse av en svovelsuspensjon, som deretter innmates i en
konsentreringsanordning eller lignende.

Det er kjent flere lignende fremgangsmiter som dog har hatt
som formdl & fremstille elementart svovél.. Ingen av disse tidligere
kjente fremgangsmdter har imidlertid ledet til anvendelse i industri-
ell milestokk. Arsaken til mislykkede forssk har blitt angitt & vare
vanskeligheten med & fraskille det oppnidde svovel ved filtrering
samtﬁden utbyttenedsettende virkning av forekommehde polytioforbind-
elser.

Kfr. k1. 55b-1/00
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Den fremgangsmidte som hittil har vert benyttet til fremstill-
ing av svovel er den sdkalte Claus-fremgangsmaten, der det imidlertid
kreves et spesielt forbrenningskammer hvor det opptrer héye tempera-
turer og man blir derfor tvunget til & arbeide med varme gasser.

Foreliggende oppfinnelse har til formdl & tilveiebringe en
fremgangsmidte til fremstilling av en polysulfidopplésning ved & brin-
ge hydrogensulfid og svoveldioksyd til & reagere med hverandre i vann-
fase ved lav temperatur, hvoretter den dannede svovelsuspensjon kon-
sentreres, hvorved fremstillingen av polysulfidoppldsningen ved be-
nyttelse av en tykk svovelsuspensjon som utgangsmateriale er enkel og
gir et godt utbytte og hvilken fremgangsméte kan utféres ved anvend-
else av enklere anordninger enn tidligere og uten at det er ndédvendig
& fremstille rent elementazrsgvovel som mellomprodukt.

If6lge oppfinnelsen er det sdledes tilveiebragt en fremgangs-
mdte til fremstilling av en polysulfidoppl&sning som er beregnet for
tilsetning til cellulosekokevaske, hvorved hydrogensulfid og svovel-
diocksyd bringes til & reagere med hverandre i vannfase ved lav temp-
eratur under l5OOC for dannelse av. en svovelsuspensjon, og det opp-
néddde svovel bringes deretter til A reagere med en konsentrert nat-
riumsulfidoppldsning, kjennetegnet ved at det ved reaksjonen forst
dannede svovel ledes til en polysulfidreaktor i form av en ikke
renset suspensjon uten fraskilling av svovelet, men via en konsen-
treringsanordning, i hvilken suspensjonens svovelinnhold forhdyes til
over 20 vektprosent, fortrinnsvis 50-60 vektprosent; og hvorfra den
separerte klare vaske tilbakefdres til reaktoren for fremstilling av
svovel,

Hydrogensulfidet og svoveldioksyden bringes til & reagere
med hverandre enten i stdkiometriske forhold eller hensiktsmessig
under anvendelse av et lite overskudd hydrogensulfid, hvorved det er
mulig & holde konsentrasjonen av poly-tioforbindelser i den sirkuler-
ende vasken meget lav., Den reaksjon ifélge hvilken poly-tioforbind-
elsene dannes er en likevektsreéksjon og av denne grunn stiger konsen-
trasjonen av disse forbindelser i den sirkulerende vesken bare til et
visst nivid. Dette niv& kan holdes lavt ved & tilfére reaksjonskompo-
nentene i et vesentlig stdkiometrisk forhold. ‘

Iflge en utférelsesform av oppfinnelsen innféres hydrogen-
sulfidet og svoveldioksyden i medstrdém i en med fyllstoff forsynt
reaksjonsbeholder, f.eks. en reaksjonsbeholder av den type som er be-
skréevet 1 italiensk patent nr., 355 275.

De gasser som kommer fra reaksjonsbeholderen vaskes med for-
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del med en eller annen egnet basisk vaske, f.eks. hvitlut, som der-
etter ledes tilbake til cellulosekoképrosessen. P4 denne maten blir
de ikke-reagerende bestanddelene som forekommer i gassene gjenvunnet.

Ifélge en spesielt fordelaktig utforelsesform tilsettes en
liten mengde natriumsulfat eller grénnlut til den sirkulerende vasken
for & paskynde svovelutfellingen.

Oppfinnelsen skal i det fdlgende beskrives nzrmere under
henvisning til tegnihgen, som skjematisk viser en anordning for ut-
forelse av fremgangsmaten ifdlge oppfinnelsen,

Fremstillingen av polysulfidoppl®sning foretas ved & utgd
fra hydrogensulfidgass av hvilken en del innfdres direkte i den dvre
delen av en med fyllstoff forsynt reaksjonsbeholder 3. Fn annen del
forbrennes til svoveldioksyd i en ovn 1, hvilken svoveldioksyd etter
& ha gjennomstrémmet en'kjéleanordning 2 ledes inn i den 6vre delen
av reaksjonsbeholderen 3. I den ovre delen av reaksjonsbeholderen 3
er det anordnet et munnstykke 8 gjennom hvilket det spréytes vann;
som funksjonerer som sirkulasjonsvaske, pd fyllstoffene., Gassene og
vaesken passerer i medstrdm gjennom reaksjonsbeholderen 3 og uttas ved
den nedre enden etterat gassen er fraskilt fra vaskefasen.

Hydrogensulfidet og svoveldioksyden reagerer i reaksjonsbe-
holderen 3 under dannelse av svovel og vann. Avgassene som muligens
frendeles inneholder ureagerte bestanddeler, ledes deretter gjennom
en spesiell vaskeanordning 4 hvori gassene vaskes med hvitlut, som
deretter tilbakef&res til cellulosekokeprosessen for & minske kjemi-
kalietapet.

Fra reaksjonsbeholderen 3 ledes svovelsuspensjonen til et
filter eller en konsentreringsanordning 6 hvorfra en del av sirkula-
sjonsvaesken tilbakeftres til den &vre delen av reaksjonsbeholderen 3
via en kjbtleanordning 5. Den tykke, over 20 vektprosent, fortrinns-
vis ca. 50-60 vektprosent, svovelholdige svovelsuspensjon mates der-
etter til en reaksjonsbeholder 7 hvor den bringes til & reagere med ‘
konsentrert natriumsulfidoppl&sning for dannelse av en polysulfidopp-
18sning.

EkSemEel

Ved forstk i laboratoriemilestokk er det ved prosessen opp-
néddd et svovelutbytte p& 78.5%, men det skulle vere dpenbart at re-
sultatet blir betydelig meget bedre nir fremgangsmiten foretas i
fabrikkmdlestokk, hvor det er lettere 4 tilveiebringe en néyaktig
matning. I hvert tilfelle kunne de i avgassene eventuelt forekomm-’

ende ureagerte bestanddeler absorberes slik at ingen nevneverdige
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kJemlkalletap forekom, dvs. disse tap holdt seg under 1%.

En meget tykk svovelsuspenSJOn inneholdende 63 vektprosent
gvovel er blitt oppnddd ved & tilsette Nagso4 til sirkulasjonsvesken
slik at denne har fatt et innhold av dette salt pd ca. 15 g/l. Lign-
ende resultater er oppnidd med et innhold pa 8 g/l Na,80, i sirkula-
sjonsvesken ndr denne ble holdt ved en temperatur pa ca. 50-6000.

Den lille mengde natriumsulfat som havner i polysulfidopp-
ldsningen blir senere utnyttet og tioforbindelsene i polysulfidopp-
lésningen sirkulerer inaktive i systemet til de blir redusert i soda-
pannen., '

Patentkravw

1. Fremgangsmite til fremstilling av en polysulfidoppldsning
beregnet for tilsetning til cellulosekokeveske, hvorved hydrogensul-
fid og svoveldioksyd bringes til & reagere med hverandre i wvannfase
ved lav temperatur under 15000 for dannelse av en svovelsuspensjon,
og det oppnddde svovel bringes deretter til & reagere med en konsen-
trert natriumsulfidopplésning, karakterisert ved at
det ved reaksjonen forst dannede svovel ledes til en polysulfid-
reaktor i form av en ikke-renset suspensjon uten fraskilling av svov-
let, men via en konsentreringsanordning, i hvilken suspensjonens
svovelinnhold forhdyes til over 20 vektprosent, fortrinnsvis 50-60
vektprosent, og hvorfra den separerte klare vaesken tilbakefdres .til
reaktoren for fremstilling av svovel,

2. Fremgangsmdte ifdlge kravl, karak terisert

v e d at hydrogensulfidet og svoveldioksyden tilfdres i stékiometrisk
forhold til hverandre eller eventuelt anvendes et lite overskudd
hydrogensulfid for & unngd bireaksjoner.

3. Fremgangsmate ifélge krav 1 eller 2, karakteri-
sert v e d at hydrogensulfidet og svoveldioksyden innfores 1
medstrdém i1 en med fyllstoff forsynt reaksjonsbeholder i hvis &vre del
sirkulasjonsvaske innféres og fra hvis nedre del sirkulasjonsvaske
med deri suspendert svovel uttas.

4. Fremgangsmdte ifélge kravl - 3, karakterisert
v e d at de ved reaksjonen mellom hydrogénsulfidet og svoveldioksyden
oppnaddde gasser, vaskes med en basisk vaske slik som f.eks. hvitlut,
for gjenvinning av ureagerte bestanddeler.

5. Fremgangsmite ifélge krav 1 - 4, karakterisert.
v e d at det til sirkulasjonsvasken tilsettes en liten mengde natri-
umsulfat eller gronnlut for oppndelse av en meget tykk svovelsuspen-
sjon.

Anfgrte publikasjoner: -
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