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Nitrowanie skrobi przeprowadza sie ro-
znymi sposobami stosujac do nitrowania
stezony kwas azotowy lub mieszaning kwa-
su azotowego i siarkowego. Nitrowanie pro-
wadzi sie w temperaturach — 10°C — 25°C,
a czasami w temperaturach wyzszych. Jako
srodka nitrujgcego uzywa sie mieszaniny
kwasu azotowego i kwasu siarkowego w
stosunku 1:1 lub 1:2, przy czym w tym
przypadku stosuje si¢ temperatury nizsze,
Znane sa réwniez sposoby, wedlug ktérych
stosuje si¢ mieszaning kwasow, zawierajaca
wigeej niz 50% kwasu azotowego, przy
czym stosuje si¢ temperature 10 — 20°C.

Stosunek skrobi do kwasu uzytego do mi-
trowania, wynosi 1:10, 1:15, 1:201i t. d.

Zasadniczym warunkiem otrzymywania
dobrych wynikéw przy nitrowaniu skrobi
jest r6wnomiernoéé nitrowania, aby kazda
z czastek skrobi zawierala mniej wiecej je-
dnakowa ilosé azotu, przy czym skrobia ni-
trowana winna by¢ tatwa do stabilizowania,
gdyz tylko z tego rodzaju skrobi nitrowa-
nej mozna wytwarzaé jednorodny, stabili-
zowany material wybuchowy o nieza'wod-
nym dziataniu.

Wedtug wynalazku niniejszego do nitro-
wania skrobi stosuje si¢ mieszaning kwa-



sow, zawierajaca 70— 0% HNO,, i nitro-
wanie . przeprowadza si¢ w temperaturze
ponizej 5°C.’ Otrzymuje sie dobre wyaiki,

stosujac mleszamne, zawierajaca 75— 85%

HNO, 125~ 157 H,S0,, i przeprowadza-

jac nitrowanie W temperaturze mniej wie- -

cej —5°C; dyobpa domieszka wody w kwa-
. si¢. nje wplywa.na’ wynik.
Otrzymuje si¢ skrobi¢ nitrowana, daja-

cq si¢ dobrze odsaczag, jesli na 1 czesé wa-

gowa, skrobi suchej stosuje si¢ 4 — 6 czesci
wagowych mieszaniny nitrujacej. Z miesza-
niny reakcyjnej

kwas odpadkowy. _

Nitruje si¢ najlepiej sproszkowana, wy-
suszong skrobi¢, a przy wprowadzaniu
skrebi do mieszaniny kwasu i podczas ni-
trowania stosuje si¢ energiczne mieszanie.

Doniosle znaczenie posiada zapobiega-
nie tworzeniu si¢ grudek, ktére pogarszaja
jakosé otrzymywanego produktu.

Znany jest sposéb, wedlug ktérego ni-
truje si¢ skrobi¢ powyzej podana mieszani-
na kwaséw, zasobna w kwas azotowy, w
temperaturze 10 — 15°C lub w temperatu-
rze wyzszej. W tych warunkach jednak
skrobia cze$ciowo rozpuszcza sie, wydaj-
nos$¢ jest gorsza, a produkt odsacza si¢ Zle
posiadajac sklonno$é do nabierania kleisto-
$ci, wskutek czego nie mozna go dobrze sta-
bilizowaé.

Znane jest réwniez nitrowanie skrobi za
pomoca mieszaniny kwaséw, zawierajacej
wiecej niz 50% kwasu siarkowego, przy
czym réwniez stosuje si¢ temperature wyz-
sz3. Sposéb ten réwmiez posiada przytoczo-
ne powyzej wady. Wobec tego proponowa-
no nitrowaé skrobi¢ w temperaturze nizszej,
np. mniej wiecej w 0°C. Okazalo si¢ jed-
nak, ze produkt, otrzymany przy uzyciu te-
go rodzaju mieszaniny kwaséw bogatej w
kwas siarkowy, jest trudny do stabilizowa-
nia, chociaz nie jest on klejowaty, a skro-
bia si¢ nie rozpuszcza przy nitrowaniu. O-
trzymuje sle produkt sproszkowany, ktoéry
jednak bardzo trudno si¢ przesacza i kté-

mozna latwo wydzieli¢

rego dalsza przerébka
znacznymi trudniosciami.
- Jezeli stosunek’ ilosciowy miedzy skro-
bia a mieszaning nitrujaca wynosi 1 : 4 — 6,
najlepiej 1:4 — 5, to otrzymuje si¢ rzad-
ka mase, z ktérej latwol jest wydzieli¢ mie-
szanine nitrujaca. Mieszanina tego rodzaju
moze mianowicie przesaczaé si¢ sama. Je-
zeli masa jest rzadsza, woéwczas drobne

czastki skrobi oddzielajac si¢ od grubszych

jest zwiazana ze

“zatykaja saczek; wymywanie skrobi i od-

dzielanie mleszanmy nitrujacej jest klopot-
liwsze, przy czym otrzymuje si¢ bardzo
rozcieficzony kwas odpadkowy. Z tego
wzgledu zachowamie powyzej podanych
stosunkéw ilosciowych posmda szczeugolne
znaczenie.

Energiczne mieszanie podc,‘_za:s nitrowa-
nia ma na celu zapobiezenie tworzeniu sie
grudek. Nitrowanie skrobi posiadajacej
grudki zachodzi w warunkach mniekorzy-
stnych, poniewaZz mieszanina nitrujaca dzia-
la nieréwnomiernie na. mase skrobi. Steze-
nie kwasu w poszczegélnych grudkach zmie-
nia si¢ wskutek nieréwnomiernego zuzycia
kwasu azotowego, dzieki czemu skrobia
moze ulegaé w pewnych miejscach prze-
grzewaniu, co powoduje zamiast nitrowania
jej czesciowy rozklad, wskutek tego otrzy-
muje si¢ produkt w réznych miejscach roz-
nie nitrowany i trudny do stabilizowania,
a wskutek matej zdolnoséci do przesaczania
pogarsza si¢ wydajnosé i otrzymuje si¢ zbyt
rozcieficzony kwas odpadkowy, ktérego
regenerowanie jest kosztowne.

Wedlug wynalazku nitrowanie pro'wa-
dzi si¢ w sposéb ciagly, przy czym skrobie
i mieszanine kwaséw miesza si¢ energicznie
ze sobg, przy ciaglym ich przeplywie zacho-
wujac stale temperaturg niska, a wytwo-
rzona nitroskrobie odprowadza sie z komory
reakicyjnej nieprzerwanie.

Ilos¢ doprowadzanej skrobi i miesza-
niny kwasowej oraz odprowadzanie nitro-
skrobi mozna $cisle regulowaé, wskutek
czego mozma pozwoli¢ dziataé na skrobie
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przez czas okreslony mieszaninie kwasow
w okreslonych iloéciach odpowiednio do
wielkosci komory reakcyjnej. Doprowa-
dzana stezona mieszanina kwaséw zmienia
si¢ jednakowo, tworzacy sie kwas odpad-
kowy ma réwniez jednakowy sklad i ste-
zemie, wskutek czego cala ilo§¢ doprowa-
dzanej skrobi styka si¢ podczas nitrowania
przez caly czas przebywamia w komorze
reakcyjnej z kwasem o skladzie praktycz-
nie biorac statym. Nitrowanie zatem jest
réwnomierne i wszystkie czastki otrzyma-
nej nitrowanej skrobi zawieraja mniej wig-
cej jednakowa ilosé azotu.

Nitrowanie ciagle w poréwnaniu z ni-
trowaniem przerywanym wykazuje duze
zalety. ’

Przy nitrowaniu z przerwami sklad kwa-
su zmienia si¢ stale podczas nitrowania.
Skrobia dodana na poczatku do mieszaniny
nitrujacej styka si¢ z kwasem najbardziej
stezonym i powstaje produkt silnie nitrowa-
ny. Podczas reakcji czesé kwasu azotowego
zostaje zuzyta i tworzy sie woda, ktora sta-
le rozciericza kwas, ktéry posiada co raz
to inny sklad i daje produkt o co raz mniej-
szej zawartosci azotu.

Produkt mitrowany stanowi wiec mie-
szanineg czastek skrobi o rozmaitym stopniu
nitrowania. Okolicznoéé ta jest jednak w
odniesieniu do produktu ostatecznego nad-
zwyczaj niepozadana.

W celu ograniczenia zmian stezenia
kwasu nitrujacego do gramic mozliwie nie-
znacznych przy mitrowaniu z przerwami
stosuje si¢ duzy nadmiar kwasu. Stosowanie
jednak znacznego mnadmiaru kwasu jest
nieekonomiczne i powoduje zle odsaczanie
si¢ wytworzonego produktu.

Przy nitrowaniu w zabiegu ciaglym
wedlug wymnalazku unika si¢ wspomnia-
nych niedogodnosci, przy czym przy uzy-
ciu stosunkowo mniejszej ilosci kwasu
mozna wytwarzaé oszczednie bardzo réw-
nomiernie nitrowany produkt.

Do przeprowadzania sposobu wedlug

wynalazku mozna stosowaé¢ urzadzenie,
przedstawione dla przykiadu na rysunkuy,
na ktérym fig. 1 przedstawia urzadzenie
do nitrowania w przekroju wzdluz linii /] —
I na fig, 2, a fig. 2 — przekréj wzdluz linii
II — II na fig. 1.

W zbiorniku 70 z materiatu odpormego
na dzialanie kwaséw znajduja si¢ dwie row-
nolegle wzgledem siebie plyty poprzeczne
11 1 12, ktore ograniczaja wraz ze $ciang
zbiornika 10 i plaszczem walcowym prze-
strzen cylindryczna, w ktérej znajduje sie
ciecz chlodzaca, doprowadzama rura 14 i
odprowadzana rurg 15. W srodku walca 13
umieszczony jest wal 17 napedzany silni-
kiem 18 i zaopatrzony na czesci, znajduja-
cej sie w przestrzeni walcowej 16, w lo-
patki 19. Do przestrzeni 22 urzadzenia do-
prowadza si¢ stale ochlodzona mieszanine
kwaséw ze zbiornika 24 rura 26, a ze zbior-
nika 25 sproszZzkowang skrobig¢ rura 27, przy
czym kwasy i skrobie miesza si¢ stale przez
obracanie walu z lopatkami. Tymczasem
mieszanina, pedzona walem z lopatkami,
ptynie z komory dolnej 20 z powrotem ru-
rami 21, umocowanymi w plytach 11 i 12
do komory 22 i ochladza si¢ energicznie,
stykajac si¢ w tych rurach z duzymi po-
wierzchniami chlodzacymi. Mase nitrowana
usuwa si¢ przez kréciec 23.

Wat z lopatkami napedza si¢ (najle-
piej) z duza liczba obrotéw, np. 1000 —
i 500 obrotéw ma minutg. W ten sposéb osia-
ga sie dokladne zmieszanie sie skrobi z
kwasem, tak iz w urzadzeniu wytwarza si¢
réwnomierna masa o postaci gestej papki.
Dzigki duzej liczbie obrotéw lopatek masa
porusza si¢ wzdluz powierzchni chiodza-
cych z dostateczna szybkoscia. Dzieki temu
osigga si¢ szybkie i r6wnomierne mieszamnie
kwasu i skrobi, a ochladzanie masy zapew-
nia nitrowanie bez rozkladu materiatu.

" Przyklad. Zwykla, znajdujaca sie w
sprzedazy skrobi¢ pszenna rozdrabmia sie
na miatki proszek, suszy 1 w stanie suchym
nitruje. Ze zbiornika 24 plynie do urzadze-



nia nitrujacego mieszanina kwasoéw, zawie-
rajaca 80% HNO, i 20% H,SO,. Mieszani-
n¢ kwaséw utrzymuje si¢ w zbiorniku w cia-
glym obiegu, wskutek czego skrobia wpa-
dajaca do mieszaniny miesza sie z nia cal-
kowicie. Temperatura mieszaniny kwasow,
doprowadzanej do urzadzenia, wynosi oko-
to —5°C, a skrobi¢ i mieszanine dopro-
wadza si¢ do urzadzenia tak, aby ich sto-
sunek ilosciowy wynosit 1 : 4,5. Ciepto,
wydzielane w zbiorniku wskutek reakcji,
odprowadza si¢ za: pomocg §rodka chiodza-
cego, ktory doptywa do pierscieniowej prze-
strzeni cylindrycznej, tak iz temperatura
podczas nitrowania wynosi okolo —5°C. Ze
zbiornika mieszanina reakcyjna odpiywa
odpowiednio do iloéci doprowadzanej
do zbiornika skrobi i mieszaniny kwa-
sow.

Ilosci skrobi i mieszaniny kwaséow do-
prowadzanej do komory reakcyjnej urza-
dzenia sa tak dobrane do wymiaréw tej ko-
‘mory, ze cata ilo§é mieszaniny reakcyijnej,
znajdujaca si¢ w urzadzeniu, ulega odno-
wienit w ciggu mmiej wiecej pél godziny.
Czas ten wystarcza do calkowitego przepro-
wadzenia. zabiegu nitrowania. Poniewaz
doptyw i odptyw odbywa si¢ w sposéb
ciagly, moze si¢ zdarzyé, iz poszczegélne
czastki skrobi zostana usumiete z urzadze-
nia nitracyjnego przed uplywem tego czasu.
Wobec tego, w celu zapewnienia réwno-
miernego i calkowitego nitrowania miesza-
niny reakcyjnej, ktéra usuwa si¢ przez kré-
.ciec 23, nitruje si¢ ja jeszcze raz dodatko-
wo, To nitrowanie dodatkowe uskutecznia
si¢ w urzadzeniu, utworzonym, podobnie
jak i opisane powyzej, z naczynia zaopa-
trzonego w mieszadio i chlodnice, przy
czym temperature masy reakcyjnej utrzy-
muje si¢ réwniez w poblizu —5°C, a pro-
dukt reakcji miesza sie energicznie.

Z urzadzenia, w ktérym uskutecznia sig
nitrowanie dodatkowe, mieszaning reakcyj-
na usuwa si¢ roéwniez za pomocy przelewu.
Odplywajaca mieszanine oddziela sie od
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kwasu w sposéb znany, przemywa, stabili-
zuje i przerabia na proch strzelniczy lub
material wybuchowy.

‘Sposobem wedlug przytoczonego przy-
kladu otrzymuje si¢ skrobie mitrowana o
zawartosci 12,8% azotu, a wydajnosé, obli-
czona w stosunku do suchej skrobi wynosi
1687%. . .

Higroskopijno§é wytworzonej tym spo-
sobem skrobi mitrowanej jest co najmniej
rowna higroskopijnosci mnitrocelulozy o
takiejze zawartosci azotu. :

Skrobia nitrowana, wytworzona sposo-
bem wedlug wynalazku, posiada bardzo
réwnomierna zawarto§é azotu, a stabiliza-
cja wytworzonego z niej prochu strzelni-
czego lub materialu wybuchowego jest
réwna stabilizacji produktu nitrocelulozo-
wego o odpowiedniej zawartosci azotu,

Zastrzezenia patentowe.

1. Sposéb nitrowania skrobi, znamien-
ny tym, ze skrobi¢ nitruje si¢ mieszamina
nitrujaca, zawierajaca 70 — 90% kwasu
azotowego (HNQ,), utrzymujac tempera-
ture mieszaniny podczas nitrowania stale
ponizej 5°C.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamien-
ny tym, ze na 4 — 6 czeséci wagowych skro-
bi stosuje si¢ 1 cze$§é wagowa mieszaniny
kwasow.

3. Sposéb wedtug zastrz. 1 i 2, zna-
mienny tym, 2e nitruje sie¢ wysuszona,
sproszkowang skrobie, a mieszanine reak-
cyjna podczas nitrowania miesza energicz-
nie, aby zapobiec tworzeniu si¢ grudek.

. 4, Sposob wedtug zastrz. 1 — 3, zna-
mienny tym, ze do nitrowania stosuje sie
mieszaning kwaséw, zawierajaca 75 — 85%
kwasu azotowego (HNO,) i 25 — 15% kwa-
su siarkowego {H,SO,).

5. Sposéb wedlug zastrz. 1 — 4, zna-
mienny tym, Ze skrobig i mieszaning kwa-
séw miesza si¢ ze soba przez state wpusz-
czanie ich do komory reakcyjnej, a mase



reakcyjna odprowadza sie z komory reak-
cyjnej strumieniem ciaglym.

6. Sposéb wedtug zastrz. 5, znamienny
tym, ze mieszanine reakcyjna, odprowa-
dzona z komory reakcyjnej, nitruje sie do-
datkowo w ochtodzonej komorze, miesza-
jac ja przy tym i utrzymujac jej tempera-
ture ponizej 5°C, po czym z komory, w
ktorej uskutecznia si¢ nitrowanie dodatko-

we, mieszanine reakcyjna odprowadza sie
(najlepiej) strumieniem ciaglym.

wNitrokémia"
Ipartelepek
Részvénytarsasag.
Zastepca: M. Skrzypkowski.
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Do opisu patentowego Nr 25817.

Druk L. Boguslawskiego i Ski, Warszawa.
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