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(57 Sammendrag

En fremgangsmite for 4 rense porgse metallfiltre og
spesielt filtre av rustfritt stdl omfatter:

(1) & elektrolysere filteret i et elek-
trolysebad ved bruk av filteret som en av elek-
trodene, fortrinnsvis som katode i det elektro-
lytiske system, og-d legge en strgm, fortrinnsvis
en likestrgm pd systemet: og

(2) & skylle filteret for & fjerne elek-
trolyseopplgsning fra filteret og & skylle bort
eventuelle gjenvarende forurensninger fra filteret.

Nar organisk materiale skal fjernes benyttes for-
trinnsvis et brenningstrinn fgr elektrolysetrinnet.
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Foreliggende oppfinnelse angar en fremgangsmate for rensing
av metallfiltre og mere spesielt en fremgangsmate for rensing
av porgse rustfrie stalfiltre ved elektrolyse.

Metallfiltre som porgse rustfrie stalfiltre har funnet
anvendelse i et antall prosesser der hagye trykkfall oppstar
og i anvendelser der en meget hegy filtreringsevne ma vare
kombinert med mekanisk styrke, motstandsevne overfor haye
temperaturer og/eller motstandsevne overfor kjemisk angrep.

Et eksempel pa en anvendelse av porgse rustfrie stalfiltre
er filtrering av fine katalysatorer som benyttes i fluid-
katalytiske Kkrakkingsprosesser 1 oljeindustrien. Tempera-
turer opptil flere hundre grader celsius kan foreligge 1
filtrene 1 slike prosesser. Xatalysatorene som filtreres
inkluderer forskjellige oksyder som silisiumdioksyd,
aluminiumoksyd, magnesiumoksyd, zirkoniumoksyd og lignende
savel som molekylsikter. Nar disse materialer tetter til
porene i et finporet filter er de meget vanskelige & fjerne
ved konvensjonelle midler som tilbakespyling.

Porgse rustfrie stalfiltre har ogsa funnet ved anvendelse
ved fremstilling av "hi-fi" magnetiske lydband som benytter
forskjellige magnetiske materialer som jernoksyd eller
kromoksyd 1 forbindelse med forskjellige bindemiddelhar-
pikser. Ved denne anvendelse blir filtrene til slutt tettet
igjen med en blanding av (1) organisk materiale, det vil si
bindemiddelharpiksen som er tilstede 1 preparatene som
filtreres, og (2) ett eller flere metalloksyder. Igjen er
fjerning av disse stoffer ved konvensjonelle midler meget
vanskelig.

Ytterligere en anvendelse for slike filtre er ved filtrering
av harpiksstrgmmer som benyttes ved fremstilling av polymerer
som for eksempel polyestre. Karakteristisk m3d ved slike
anvendelser en hgytemperatur-matestrgm av en monomer som
inneholder en katalysator, filtreres, noe som til slutt
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fgrer til tiltetting av filtre med en tverr-bundet geldannet
masse som gJor rensing av filtret meget vanskelig.
|

Fordi porgse metallfiltre som de som benyttes ved de ovenfor
beskrevne prosessef er heller kostbare, det vil si i
stgrrelsesorden 100 ganger sa dyre som sammenlignbare
konvensjoneile filtre som benytter cellulosefibre eller
lignende, er det et sterkt gnske & rense disse filtre og
tilbakefgre dem til bruk i motsetning til ganske enkelt a
erstatte dem med nye til en betydelig pris. P4 tross av dette
er det til nu ikke funnet noen riktig tilfredsstillende
metode for rensing av slike filtre og & bringe dem tilbake |
drift. Oppfinnelsen er saledes rettet mot en fremgangsmate
for rensing av slike filtre og 1 virkeligheten en prosess
som, nar den drives optimalt, kan rense filtrene sa
effektivt at de for det meste er sammenlignbare med nye

filtre av samme konstruksjon.

I henhold til dette angar foreliggende oppfinnelse en
fremgangsmate for behandling av en porgs metallgjenstand ved
a forbinde gjensténden som elektrode i et elektrolytisk
systen, og denne fremgangsmate karakteriseres ved at
gjenstanden i form av et blokkert metallfilter av rustfritt
stal forbindes som} katoder 1 det elektrolytiske system og
underkastes en palagt likestregm med en densitet pa 0,16 til
0,48 ampér/m? filte}overflate og som forarsaker utvikling av
gass pa filteroverflaten og 1losgjering av blokkerende
materiale som er akkumulert under filterets bruk, a fjerne
filtere fra systeﬁet og & skylle filteret for & fjerne
elektrolytt og & spyle bort gjenvarende forurensninger, at
filteret for innérbeiding i det elektrolytiske system
eventuelt underkastés varmebehandling ved for hey temperatur
for & pyrolysere  tilstedevarende organisk materiale pa
filteret, at filteret efter spyletrinnet for a fjerne
elektrolytt eventuelt behandles med en vandig opplesning av
salpetersyre eller; en annen oksyderende syre fulgt av et
ytterligere skyllefrinn for a fjerne salpetersyre, og at
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filteret, efter spyletrinnet og for & fjerne elektrolytt,
eventuelt videre behandles med en alkalisk opplesning,
skylles for a fjerne denne, behandies med en vandig opplgs-
ning av salpetersyre, fosforsyre eller en annen oksyderende
syre og si& skylles for a fjerne den oksyderende syreopplgs-

ning.

Nar man renser porgse metallfiltre som er tettet med et
preparat inneholdende organisk materiale foregds elektro-
lysetrinn som beskrives ovenfor av et brenningstrinn ved
forhgyet temperatur for & pyrolysere det organiske materiale
i filteret. I tillegg blir filteret efter elektrolysetrinnet
skyllet for & fjerne elektrolytt fra filteret og for a spyle
bort gjenverende forurensninger. Fortrinnsvis T©behandles
filteret sa med en vannbasert blanding, fortrinnsvis
salpetersyre, for & oksydere og & opplese eventuelle
gjenvarende sporforurensninger savel som for a gi filteret
en lysere farve. Filteret skylles sia igjen for & fjerne syre’
fra filteret. I +tillegg, og avhengig av arten av den
benyttede elektrolytt, kan et alkalivasketrinn og en andre

skylling gjennomfgres fgr syrevasketrinnet.

En foretrukket fremgangsmate ifglge oppfinnelsen omfatter
fem trinn:
(1) brenning av filteret ved forhgyet temperatur for 2a
pyrolysere tilstedevarende organisk materiale 1 filteret;
(2) elektrolysering av filteret i et elektrolytisk system
ved bruk av filteret som katode i systemet og & underkaste
systemet en palagt likestrom;
(8) skylling av filteret for & fjerne elektrolytt fra
dette og & spyle bort eventuelle gjenvarende forurens-
ninger fra filteret;
(4) behandling av filteret med en syre for a4 oksydere og
4 opplese spormengder av gjenvazrende forurensninger savel

som for a lysgjere filteret;
(5) & skylle filteret for & fjerne syre derfra.
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Som beskrevet ovenfor er oppfinnelsen rettet mot en frem-
gangsmate for rensiﬂg av porgse metallfiltere og omfatter et
elektrolysetrinn. Ifglge oppfinnelen omfatter renseprosessen
minst to trinn 2 og 3 som angitt i den foretrukne femtrinns-
prosess som ovenfor:angitt. Det vil si at filteret 1 ethvert
tilfelle underkastes et elektrolysetrinn fulgt av skylling
av filteret for & fjerne elektrolytt fra dette og for 3
spyle bort restforurénsninger.

Nir et filter som er renset har vart i1 kontakt med organisk
materiale, det vil si benyttet for & filtrere noe som har
inneholdt organisk materiale, omfatter fremgangsmaten ifglge
oppfinnelsen et trinn fer elektrolysetrinnet, nemlig brenning
av filteret ved fofhwyet temperatur for a pyrolysere det
organiske materialet (trinn 1 i1 den 5-trinnsprosess som er

beskrevet ovenfor).

I tillegg blir filt§ret, uansett om man har gjennomfgrt et
brenningstrinn eller ikke, efter & ha vart skyllet for &
fjerne elektrolytt ég a4 spyle bort restforurensninger fra
filtrertrinnet (trinn 3 ovenfor), fortrinnsvis derefter
behandlet med en vannbasert sur blanding for a oksydere og a
opplese eventuelle sporrestforurensninger savel som for 2a
lysgjogre filteret Ctrinn 4 ovenfor) og filteret skylles
igjen, men denne gaﬁg for &4 fjerne syre fra filtertrinnet

(trinn 5).

I den beskrivelse som gis nedenfor vil femtrinnsprosessen

som beskrevet ovenfor forklares ytterligere.

Nar trinn 1 i den foretrukne fremgangsmate benyttes, det vil
si nar organisk materiale er tilstede eller man antar at det
er tilstede i det skitne filteret, oppvarmes filteret til en
temperatur som karakteristisk ligger innen omradet 315 til
482°C i et tidsrom fra 60 til 180 minutter for & pyrolysere
eventuelt tilstedevarende organisk materiale i filteret. Mere
foretrukket blir brenningen utfegrt ved en temperatur fra 343
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til 426°C 1 et tidsrom fra 100 til 140 minutter. Nar man
skal rense et porgst rustfritt stidlfilter som er vart
benyttet for & filtrere hgymolekylharpikser er en brenn-
periode pa 120 minutter ved 871°C spesielt foretrukket.

Dette prosesstrinn kan gjennomfgres 1 en konvensjonell
industriovn, fortrinnsvis 1 en hette eller lignende, for a
trekke av flyktige stoffer som blandes under brenntrinnet.
Tiden og temperaturen slik dette er angitt ovenfor kan selv
om man antar at gitte'grenser er de effektive driftsomrader,
utvides, spesielt nar det gjelder tiden. Imidlertid antas
det at ytterligere brenntider utover 180 minutter ikke er
produktive. Omvendt anses de 1kke som skadelige. Lavere
temperaturer krever 1lengere brenntider, hgyere temperaturer
kan imidlertid pa nugunstig mate pavirke metallfiltere
avhengig av det anvendte metall eller metall-legering. For
eksempel blir enkelte rustfrie stal-legeringsfiltere ugunstig
pavirket ved eksponering til temperaturer pa ca. 537°C eller

derover. Slike temperaturer ber unngas.

Elektrolysen (trinn 2 i den foretrukne prosess) av det
porese metallfilter gjennomfgres ved & nedsenke filteret
(fortrinnsvis helt og holdent fordi alle porgse overflater av
filtere til slutt vil matte nedsenkes for fullstendig
behandling) i et elektrolysebad, vanligvis i et tidsrom fra
ca. b til ca. 60 minutter, ved bruk av filteret som en
elektrode for det elektrolytiske system, og derefter a
underkaste systemet en palagt stregm karakteristisk fra ca.
0,16 til 0,48 ampére/cmz overflate. Bruken av en palagt

likestrgm der metallfilteret tjener som katode for systemet
er meget foretrukket. Som heri benyttet har "katode" den
betydning som tilskrives uttrykket nar det gjelder elektro-
lyse (i motsetning til for eksempel et batteri). Det vil si
at katoden er den negative elektrode eller den elektrode som
har et negativt felt der kjemisk reduksjon inntrer. En viss
suksess med rensing av metallfiltere med palagt vekselstrogm
har vart oppnadd. Generelt forlenges imidlertid det tidsrom
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som er ngdvendig for & .bevirke rensing, videre er prosessen
vanskeligere a regulere; karakteristisk er rensingen ikke si
grundig og videre kan en utstrakt eksponering av et metall-
filter til et elektrolysebad resultere 1 opplesning av

metall-strukturen; noe som ferer til en endring av filterets
egenskaper, for eksempel en lavere poregrad (stgrre porer)
pd grunn av fjerning hv metall fra poreoverflatene eller
sogar gdeleggelse av filteret. Av disse grunner er bruken

av likestrom meget foretrukket,

Under henvisning til filteroverflatearealet slik uttrykket
her benyttes, spesielt;nér det gjelder den anvendte strem,
menes med “m2" det totale overflateareal pa en side av
filteret, det vil si at det indre overflateareal av porene
ikke er 1inkludert. I konvensjonelle sylindriske porese
rustfrie stalfiltere betyr dette det totale overflateareal
av den ytre sylindriske overflate av filteret, bestemt ved &
male omkretsen av filtéret og multiplisere denne verdi med
filterets lengde. Valgei av elektrolytt vil avhenge sterkt av
arten av materialet som filteret var i Lkontakt med fer
renseprosessen. I mange situasjoner vil en alkalibasert
elektrolytt, for eksempel KOH i vann, vare tilfredsstillende.
Foretrukne ioniserbare stoffer av alkaliske typer for bruk
ved fremstilling av alkalibaserte elektrolytter inkluderer
Na2C03, Na2HP04, K2HP04, NaOH og KOH. Mest foretrukket er
NaOH og KOH og den fgrstnevnte foretrekkes mest. Konsen-
trasjonen av alkalisk materiale i elektrolytten kan 1ligge
innen omradet fra ca. 20 til 75 vekt-%. Nar NaOH benyttes er
en konsentrasjon pa ca. 50 vekt-% NaOH i vann spesielt
foretrukket selv om ;sammensetningen innen omradet for
eksempel ca. 30 til ca. 65 vekt-% NaOH er funnet tilfreds-
stillende. Andre konsentrasjoner av NaOH kan ogsa benyttes
selv om det er funnet:at en konsentrasjon pa ca. 16 vekt-%
NaOH er vesentlig mindre effektiv enn konsentrasjoner innen
det foretrukne omrade pa ca. 30 til ca. 65 vekt-%. I enkelte
tilfeller der organisk materiale er filtrert har det vart

observert skumming under elektrolysen. Denne skumming synes
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4 oppstd 1 nzrheten av elektrodene. En forklaring som Kkan
beskrive dette fenomen er, selv om andre ogsid kan vare
riktige, dannelsen av et overflateaktivt middel som en sape
som dannes ved alkalisk hydrolyse eller forsaping av
oljeaktiv organisk materiale. Det resulterende skum er
ugnsket 1 storskala-gjennomfegring ifglge oppfinnelsen fordi
hydrogen som dannes under elektrolysen kan fanges inn 1
skummet og bygges opp til farlige nivaer, noe som derved
utgjer en eksplosjonsrisiko.

For & overvinne denne mangel ble det funnet at en sur
elektrolytt ikke bare eliminerte skummingsproblemet men ogsa
viste god rensing 1 elektrolysetrinnet. Ikke-oksyderende
syrer som fosforsyre er foretrukket pa grunn av deres
reduserte tendens til & pavirke reaksjoner som opptrer ved
katoden (metallfiltere). Syrer som svovel- og saltsyre har en
tendens til & angripe rustfritt stal og er derfor ugnsket nar
man renser porgse rustfrie stilmetallfiltere. Syrer som
maursyre og eddiksyre er flyktige og deres overveldende lukt
gir arbeiderne uenskede, ubehagelig og potensielt skadelige
omgivelser. Salpetersyre som er ugnsket fordi det er en
oksyderene syre, avgir ogsa giftige oksyder av nitrogen som
N02.

Et egnet konsentrasjonsomrade for syren er ca. 60 til ca. 90
vekt-% eller den hgyeste konsentrasjon som syren er kommer-
sielt tilgjengelig 1i. Nar fosforsyre benyttes er det
foretrukne konsentrasjonsomriade ca. 60 til ca. 85 vekt-% med
en spesielt foretrukket konsentrasjon pa ca. 70 vekt-%.

Anoden som benyttes for gjennomfering av fremgangsmaten
ifglge oppfinnelsen ma tilfredsstille visse kriterier. Den ma
selvfglgelig vare ledende og ma heller ikke pavirke rense-
prosessen som skjer under elektrolysetrinnet. I henhold til
dette ber anoden generelt vare (1) inert under de betingelser
som opptrer, eller (2) vare offeranode pa ikke-pavirkende
mate. Nar det gjelder punkt 2 er en karbon-basert anode og
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spesielt grafitt elier en blanding av grafitt og armorft
karbon, spesielt forétrukket, fofdi karbondioksydgass dannes
under elektrolysedriften ved den Lkarbonbaserte offeranode
efterhvert som anodeﬁ forbrukes. Karbondioksydgass trer ut av
systemet og det er ingen overfegring fra metall eller andre
forurensninger til :katoden (metallfilteret) pa grunn av
opplesning av anoden 1 elektrolytten. Hvis anoden som
velges oppleses 1 elektrolytten under de oppstaende be-
tingelser gkes sannsynligheten for interferens eller
avbrudd av renseprosessen, for eksempel oekes metallvandring
til katoden (metallfilteret). Av denne grunn er bruken av en
anode som opplgses i elektrolytten fortrinnsvis a wunnga.
Nar det gjelder (1) kan man benytte et inert materiale
eller et materiale sém enten har eller danner et beskyttende
be-legg pa den ytre dverflate av elektroden. For eksempel kan
man i en syrebasert elektrolyse benytte en bly/blyoksydanode
fordi blyoksydbeleggét effektivt kan forhindre opplesning av
bly til elektrolyttenL Fordi karbonbaserte anoder er relativt
rimelige, har de gnskede ledende egenskaper og ikke pavirker
renseprosessen, er de foretrukket.

Anoden er fortrinns?is konstruert og anordnet pa en slik
mate at det tilveiebringes en sa enhetlig behandling av
metallfilteret i elektrolysesystemet som mulig. Det vil si
at anoden fortrinnsvis har en lengde tilstrekkelig til a
strekke seg over hele lengden av filteret og er fortrinnsvis
anordnet 1 elektroljsebad slik at dens overflate nzrmest
filteret er 1 det vésentlige ekvidistant fra den nzrmeste
overflate av filteret. Nar man for eksempel renser et enkelt
porgst, sylindrisk rustfritt stalfilter med en lengde pa ca.
45 cm er en flat grafitt- amorft karbonanode, ogsia med en
lengde pa ca. 45 cm bg ca. 1,27 cm tykk og ca. 15 cm bred,
funnet effektiv. Fortrinnsvis legges det 45 cm lange filter
flatt i elektrolysebadet og nedsenkes helt. Anoden anbringes
fortrinnsvis slik at den hviler pa bunnen av beholderen pa en
av sine halvparter pa 1,27 cm x 45 cm med ca. 10,2 cm av
bredden nedsenket. Den posisjoneres slik at lengdeaksen er

\
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parallell med senterlinjen til det nedsenkede filter og
avstanden mellom anoden og filteret ligger 1innen omradet ca.
2,54 til 10,2 cm, fortrinnsvis ca. 5 cm. Tilstrekkelig rom
ber vare tilstede mellom elektrodene for & gi sirkulering
av elektrolytt. Imidlertid ma efterhvert som avstanden c¢ker,
spenningen g¢kes for & opprettholde strogmmen og saledes er
det e¢nskelig med den minimale avstand med samtidig til-
strekkelig sirkulering av elektrolytt og spyling og rensing

av metallfiltere.

En del av karbonelektroden efterlates eksponert slik at
forbindelse med kraftkilden kan oppnas, for eksempel ved
metall-klemmer, krokodillekjefter eller 1lignende, uten a
risikere metall-forurensning av elektrolysebadet ved & senke
klemmene 1inn 1 badet. Tilsvarende oppnas forbindelse av
katoden eller metallfilteret til kraftkilden fortrinnsvis ved
bruk av en kontakt av samme materiale som katoden, for
eksempel rustfritt stal, fordi en del av kontakten ma vare

nedsenket 1 elektrolysebadet for a oppna forbindelse.

Andre arrangementer av formene og porsjoneringen av elek-
trodene vis a vis hverandre kan ogsa tenkes. For eksempel kan
det porgse metallfilter vazre flatt eller plant. Alternativt
kan anoden vazre sylindrisk tildannet og tilpasset over (uten
kontakt) et mindre (i diameter) sylindriske porgst metall-
filterelement for derved & gi en mere enhetlig behandling
av filterelement. Som et annet alternativ kan anoden ha en
konveks/konkav form (som en halvsylinder) og tillate at
anoden "omhyller" et sylindrisk metallfilterelement for
derved a gi mere enhetlig behandling. Videre kan to flate
blokker av anodemateriale anbringes pa motsatte sider av det

eller de porgse metallfiltre som renses.

Kraftkilden kan vare et hvilket som helst Lkonvensjonelt
system som er i stand til & gi den gnskede stromstyrke ved
den g¢gnskede spenning. Ampérenivaer pa ca. 0,16 ampére/cm2
filteroverflate, fortrinnsvis ved en spenning pa ca. 10
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volt, kan benyttes bade for alkalibaserte og syrebaserte

elektrolyttsystemer. Et foretrukket stremstyrkeomrade for
begge systemer er fra ca. 0,16 til 0,48 ampére/cm2 ved
drift i et tidsrom fra 10 +til 60 minutter i alkalisk
elektrolyttopplgsning og 30 til 45 minutter og fortrinnsvis
30 minutter i sur opplgsning. Spesielt foretrukket er det

nar man renser poregse. rustfrie stalfiltere a arbeide ved
stregmstyrkenivaer pa ca. 0,36 ampére/cm2 filteroverflate ved
10 volt spenning ved arbeid 1 alkalisk elektrolytt 1
tidsrom pa ca. 20 minutter. For konvensjonelle metallfiltre
med lengde ca. 47 cm og diameter ca.3,8 cm betyr dette en
amperbelastning pa ca. 200 ampére/filter. Andre spenninger,
for eksempel 6 til 15;v01t kan ogsa benyttes. En optimalt
palagt spenning er et 'kompromiss mellom slike faktorer som
sikkerhet, stregmstyrke, badtemperatur, elektrolyttens art
og avstanden mellom katode og anode. AV sikkerhetsgrunner
er en lavspenning foretrukket. En viss utpreving kan vare
ngdvendig for & optimalisere et system for en spesiell
filterkonfigurasjon og en spesiell forurensning. Prinsipielt
bgr de velges for a sikre dannelse av hydrogen ved katoden
(metallfiltre) i en slik grad at det oppnids god rense-
virkning. |

En foretrukket apparatur for & oppna den eksternt palagte
likestrgm 1 1liten skala er en ""Line Welder Aircraft 250,
kode 7490" buesveiser som er tilgjengelig fra Lincoln Arc
Company. For stegrre malestokk kan de porgse metall-filtere
(spesielt sylindriske filtre) nedsenkes 1 badet, for eksempel
ved 4 holde dem i vertikal posisjon og innrede dem i avstand
mellom nzrliggende filtere i linje til mellom 2,5 til 10 cm.
Anoden kan da ha form av, som ved liten malesstokk, en blokk
av grafitt/amorft karbon som partielt nedsenkes i badet langs
en av kantene med en andel fri for forbindelse til kraft-
kilden og innrettet ;slik at den nzrmeste overflate av
blokken er ekvidistant fra den nzrmeste overflate av alle de
innrettede filtere, i .en fortrinnsvis avstand som beskrevet
ovenfor, det vil si 2ﬂ5 til 10,2 cm. For denne driftstype
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kan strgmkilden for eksempel vare et stabilt vekselsstrom-
fasttilstandssystem istand til & gi likestrem i en styrke pa
ca. 4000 ampére.

I et alkalisk elektrolysebad gjennomferes elektrolysen
fortrinnsvis ved eller initieres i det minste ved omgivel-
sestemperatur. Et surt elektrolysebad holdes imidlertid
fortrinnsvis ved en temperatur pa mellom ca. 71 og 88°C,
fortrinnsvis ca. 82°C. I begge typer bad dannes varme og
forhgyede temperaturer oppstar. I begge typer Dbad er
forhgyede temperaturer akseptable. Fordi en hgyere tempera-
tur hurtigere oppnds i1 et surt elektrolysebad kan elektro-
lysen ved bruk av et slikt bad initieres ved omgivelses-
betingelser selv om forhgyede temperaturer som nevnt er
foretrukket.

Det hydrogen som dannes ved katoden eller metallfiltre gir
en rensevirkning, spesielt inne i de fine porer i filteret,
og understgtter utstoting av forurensninger av filterporene.
For ytterligere a sikre seg mot metalloverfegring til
katoden eller metallfilteret blir elektrolysetrinnet for-
trinnsvis gjennomfgrt i en beholder som ikke bidrar til et
slikt ugnsket resultat. Hvis en metallbeholder benyttes, bgr
den av denne grunn vare utforet for eksempel med gummi,
plast, glass eller lignende for & sikre seg mot et slikt
resultat. Alternativt Lkan det selvfglgelig Dbenyttes en
beholder av plast, glass, gummi eller lignende.

Efter ferdig elektrolysetrinn blir filteret skyllet (trinn 8
i den foretrukne prosess), fortrinnsvis med vann i minst 30
sekunder, helst ett minutt eller mer. Tilfredsstillende
resultater er oppnadd ved & forbinde en vannledning med
filteret for a gi.strwm innenfra og ut gjennom filteret og
ved bruk av en dyse som gir 11,3 1/min., ved et trykk pa ca.
703,1 g/cm2 eller derover. Denne behandling spyler elektro-
lytt fra porene i filteret og gir en rensevirkning som

fjerner rester eller forurensninger som materialer som har
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lgsnet fra overflaten ﬁ porene 1 filteret men som ikke er
lgftet ut av hydrogenet som dannes under elektrolysepro-
sessen. Andre strgmningshastigheter og trykk savel som andre
fluider kan benyttes for & skylle filteret, bade her og i
trinn 5 som beskreveti nedenfor. Vann er foretrukket som
skyllefluid av g¢konomiske grunner, 1lett disponering og
effektivitet.

Som bemerket ovenfor er ved enkelte filterrenseprosesser de
efterfglgende trinn 3a, 3b, 4 og § eventuelt ikke ngdven-
dige, i hvilket tilfelle filteret efter skylling i trinn 3
er ferdig for ny bruk. Imidlertid gjennomfgres fortrinnsvis
de fglgende trinn 4 og§5 og 1 enkelte tilfelle 3a og 3b som
beskrevet nedenfor fgr filteret brukes omigjen.

I de tilfeller der en sur opplesning benyttes som elektro-
lytt under elektrolyseﬁrinn blir et alkalisk behandlingstrinn
fortrinnsvis benyttet ?fter den forste vannskylling i trinn
3 i den foretrukne prosess og kan hensiktsmessig gjentas son
trinn 3a. Egnet for bruk som alkalisk opplest stoff er de
som er angitt ovenfor‘som egnet for bruk ved fremstilling

av den alkaliske elektrolytt i trinn 2. Igjen er NaOH og KOH
de foretrukne alkaliske stoffer. KOH er mest foretrukket
fordi det er en mindre tendens til & forarsake mgrkning av
det rustfrie stélfiltet, noe som kan skje nar NaOH benyttes.
En egnet konsentrasjon av alkali i skylleopplgsningen er ca.
40 til ca. 70 vekt-% og fortrinnsvis 50 til 70 vekt-%. NAar
KOH benyttes er en konsentrasjon pa ca. 55 vekt-% mest &
foretrekke. Optimale resultater oppnds nar det alkaliske bad
oppvarmes til en tempefatur som ligger ved eller fortrinnsvis
under opplesningens kokepunkt. Siledes er temperaturer innen
omradet 88 til ca. 127°C foretrukket. Filteret nedsenkes i
den varme opplesning i et tidsrom av ca. 2 til 16 timer,
behandlingslengden avhenger bade av alkalikonsentrasjonen og
opplegsningens temperatur. Nar opplesninger holdes ved den
nedre ende av tempefaturqmrédet er det nedvendig med

lengre nedsenkningstider. Selv om 1lengre ©perioder av
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nedsenkning 1 det varme alkaliske bad er effektive, blir
bruken av kortere tidsrom, for eksempel 2 timer 1 forhold
til 16 timer eller lenger av praktiske hensyn, for eksempel
den totale tid for a gjennomfgre den totale prosess.

Selv om enhver teknikk som fjerner gjenvarende forurensninger
er egnet er den prosedyre og de betingelser for spyling av
filtere i trinn 3 ovenfor i de fleste tilfeller generelt
foretrukket i skyllingen som fglger alkalivaskingen. Det
lavere trykkdifferensiale over filteret er imidlertid
tillatelig i dette trinn 3 b fordi mesteparten av det
materiale som stoppet til filterporene er fjernet. Spylingen
fortsetter fortrinnsvis i et tidrom pa minst 30 sekunder til
noen minutter og helst ca. 1 minutt.

Efter trinn 8 ovenfor (og eventuelt trinnene 3a og 3b) blir
filteret fortrinnsvis behandlet med et vannbasert oksyda-
sjonsmiddel (trinnet 4 i den foretrukne prosess), for-
trinnsvis et oksyderende surt preparat og helst salpetersyre,
for & oksydere og opplgse eventuelt tilstedevarende spor-
mengder av forurensninger pa filteret savel som for & gjgre
filteret lysere. Salpetersyre er foretrukket fordi det er en
oksyderende syre og som ikke angriper eller pa annen mate
gdelegger det rustfrie stalfilteret, og er antatt & danne
et passiverende og beskyttende oksydbelegg hvis syrer slik
som saltsyre og svovelsyre er utilfredsstillende. Nar det
gjelder saltsyre er det to problemer: i) kloridioner Kkan
innfanges i det rustfrie stal og virke ugunstig pa dette,
muligens ved & ¢@delegge det beskyttende oksydbelegg, og 2)
den gnskede rensevirkning oppnas ikke. Svovelsyre er korrosiv
overfor rustfritt stal og gir heller ikke den ngdvendige
rensevirkning.

Fortrinnsvis gjennomfgres syrebehandlingen ved & nedsenke
6det porgse metallfilter i et bad av syre. Nar det gjelder
salpetersyre er en konsentrasjon av ca. 15 til ca. 50 vekt-%
salpetersyre i vann foretrukket, allerhelst 25 vekt-%. Nar
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syrevasking benyttes efter alkalisk elektrolyse, nedsenkes
filteret fortrinnsvis 1 badet 1 et tidsrom av ca. 1 til 16
timer ved en temperatdr innen omradet omgivelsestemperatur
til ca. 66°C. Nar denne syrevasking skjer flere trinn efter
en sur elektrolyse, nedsenkes filteret 1 badet i meget
kortere tid. I et slikt tilfelle gjennomfgres syrevasking
fortrinnsvis 1 et tids?om fra ca. 1 til ca. 5 minutter og
allerhelst ca. 8 minutter, fortrinnsvis ved en temperatur
av ca. 60 til 82°C og a}ler helst ca. 71°C.

Vasketrinnet i trinn 5 i den foretrukne prosess gjennom-fgres
fortrinnsvis pa samme mate og under de samme betingelser

som vannskyllingstrinnet i trinn 3. Andre skylleteknikker

kan imidlertid ogsa benyttes, bare de gir en heftig skylle-
virkning for i det vesentlige totalt & fjerne surt preparat.

Oppfinnelsen finner spesiell anvendelse ved rensing av
porgse rustfrie stalfiltre, vanligvis sintrede eller vevede
porgse rustfrie stélfi}tre, med porestegrrelser som karakte-
ristisk ligger i omradet ca. 1 til ca. 50 um. Disse typer av
filtre er kommersielt tilgjengelige under betegnelsen
"PSS", "REGIMESH" og' "SUPRAMESH". Forskjellige rustfrie
stalkvaliteter benyttes for a4 fremstille filtrene, som for
eksempel SS316 og SS300. Foreliggende prosess antas ogsa 3a
vare anvendelig pa andre metalliske porgse filtere som
filtere av bronse. Med slike filtere kan andre syrer vare
negdvendige for a unngéi@deleggelse av filtrene. Nar det for
eksempel gjelder bronséfiltere ber en ikke-oksyderende syre
som fosforsyre benytteé i elektrolysetrinnet og en skylling

med syre bgr unngas.

Oppfinnelsen skal forklares nzrmere under henvisning til de
felgende illustrerende eksempler:

|
|

Eksempel 1
Et sylindrisk porgst rustfritt stidlfilter med en nominell

poregrad pad ca. 3 um, en lengde pa ca. 47 cm og en ytre
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diameter pa 3,8 cm, ble funnet & ha porene fylt med innfanget
partikkelformet materiale til et punkt der fluid ikke 1lenger
kunne strgmme gjennom filteret 1 malbar hastighet ved
konvensjonelle trykk. Partiklene bestod hovedsakelig av tre
deler kromdioksyd og en del polyuretan bindemiddelharpiks.

Filterelementet ble underkastet fglgende behandling:

1) filterelementet ble oppvarmet i to timer til ca. 8370°C i
en konvensjonell luftventilert ovn:

2) efter avkjeling til omgivelsestemperatur ble elementet
forbundet elektrisk til en ytre palagt likestrgmskilde,
spesielt den negative pol til en "Line Welder Aircraft
250, Code 7490", buesveiser som nevnt ovenfor, og ble sa
nedsenket i en 50 vekt-%-ig vandig natriumhydroksyd-
elektrolytt ved omgivelsestemperatur; En grafittblokk med
en lengde pa ca. 47 cm, en bredde pa ca. 15,2 cm og en
tykkelse pad ca. 1,27 cm ble partielt nedsenket til en
dybde av ca. 10 cm mens den hvilte pa en av sine sider pa
45,7 cm x 1,27 cm i1 elektrolytten i linje med lengdeaksen
eller senterlinjen av filterelementet, og posisjonert slik
at en av sidene pa 15,2 cm X 45,7 cm var ca. 5 cm fra den
nzrmeste overflate av filterelement; grafittblokken ble
forbundet med den positive klemme pa strgmkilden og en
strgm pa ca. 0,36 ampére/cm2 filtermedium (200 ampére for
dette filterelement med et ytre overflateareal pa ca. 557
cmz) ved ca. 10 volt ble sa lagt pa systemet; gasser ble
observert under utvikling bade ved filterelementet eller
katoden og grafittblokken eller anoden; elektrolysen av
filterelementet ble fortsatt i 20 minutter;

3) filterelementet ble s& skyllet med vann for & fjerne
elektrolytt og for & fortrenge 1lgsnet forurensende
materiale fra filterporene;

4) filterelementet ble $4 nedsenket 1 en 25 vekt-%-ig
salpetersyre 1 vannbad i ca. 2 timer i 1lgpet av hvilket
tidsrom badet ble holdt ved en temperatur av ca. 60°C;

5) efter fjerning av filterelementet fra salpetersyre-
oppl@gsningen ble filtrert springvann fort igjennom
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filterelementet for ‘2 skylle ut restsyre fra filteret og
for a fjerne gjenvarende innfanget partikkelformig
for-urensende mate%iale fra porene av elementene;
gjenver-ende forurensninger ble hurtig fortrengt fra
porene pa dette punkt; det skyllede filter ble sa pravet
p&a renhet ved a fere det filtrerte vann gjennom filter-
elementet i en strgmningshastighet pa ca. 407 1/minutt
pr. m2 (virkelig ' strgmningshastighet var ca. 22,7
1/min.) og a sammenligne trykkdifferensialet over
elementet over den ﬁil et rent eller nytt filterelement
malt under de samme betingelser; sammenlignbare trykk-
differensialer Dble Eoppnédd, noe som antydet effektiv
rensing; hvorefter :i tillegg det rensede filter kunne
sammenligne utseendemessig med det nye filter.

Eksemplene 2 - 8

I de fglgende eksempler 2 - 8 ble den samme generelle
prosedyre som anvendt i eksempel 1 benyttet for & remnse
filterelementer med samme konfigurasjon, konstruksjon og
nominell poregrad som i eksempel 1. Filterelementene i
eksemplene 2 - 8 ble ogsa forurenset fgr behandling pa i det
vesentlige samme mate som det forurensede filter i eksempel
1. Konsentrasjonen avi(l) ioniserbart materiale i elektro-
lytten og (2) den sure behandlingsopplesning, varigheten av
(1) elektrolysen og (2) syrebadingen og trykktapet over
filteret efter rensingfer angitt i tabell 1. Hvis ikke annet
spesielt er angitt i tabell 1 er betingelser og prosedyrer

som i eksempel 1.
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Eksempel 9
Et sylindrisk, porest rustfritt stalfilterelement av den

type som er beskrevet i eksempel 1 ovenfor og som hadde vart

benyttet ved filtreriqg av magnetbandbelegg ble funnet i

vesentlig grad a vere tilstoppet med en kombinasjon av fast

organisk og uorganisk imateriale bestaende av hovedsakelig
tre deler kromdioksyd bg ca. 1 del polyuretanharpiksbinde-
middel. Filterelementet ble underkastet fglgende behandling:

1) filterelemetet ble oppvarmet i 2 timer til ca. 870°C i en
konvensjonell luftventilert ovn;

2) efter avkjeling til omgivelsestemperatur ble elementet
forbundet elektrisk: med den negative pol av en "Line
Welder Aircraft 250, Code 7490" buesveiser og derefter
nedsenket 1 en ﬁandig fosforsyreopplgsning med en
syrekonsentrasjon pa ca. 72 vekt-%; en grafittblokk (med
de samme dimensjoner som 1 eksempel 1 og innrettet pa
samme mate) ble partielt nedsenket i den fosforsyrebaserte
elektrolytt pa samme mate som 1 eksempel 1; grafitt-
elektroden ble forbundet med den positive pol pa bue-
sveiseren og en strem pa ca. 0,36 ampére/cm2 filter-
element ble lagt pé systemet ved ca. 10 volt i ca. 30
minutter; man observerte gassutvikling bade ved filterele-
mentet eller katodep og ved grafittblokken eller anoden,
under denne elektrolytten:

3) filterelementet ble sd4 skyllet med vann for & fjerne
elektrolytt og for ;é fortrenge 1lgsgjorte forurensninger
fra filterporene; ‘

4) filterelementet ble si nedsenket i 68 vekt-%-ig kalium-
hydroksyd i vann i 2 timer; 1 lgpet av dette tidsrom ble
badet holdt ved en temperatur ved ca. 90°C;

5) efter fjerning fra Lkaliumhydroksydbadet bhle filter-
elementet skyllet méd vann for & fjerne kaliumhydroksyd-
opplesning og for a fortrenge 1lgsnet forurensning av
porene i filterelementet;

6) filteret ble sa anbragt i en 25 vekt-%-ig salpeter-
syreopplesning i et vannbad 1 et tidsrom pa ca. 30
minutter; i dette tfdsrom ble badet holdt ved ca. 60°C;
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7) efter fjerning av filterelementet fra syren ble filtrert
springvann fgrt gjennom elementet for a fJjerne 1 det
vesentlige all gjenvarende salpetersyre og a fortrenge i
det vesentlige alle gjenvarende forurensninger fra
filterets porer; det rensede filter ble sa sammenlignet
med et nytt filter med henblikk pa trykkforskjellen over
filteret nar vann ble fort gjennom filteret 1 en strem-
ningshastighet av 407 1/minutt pr. m2. Filteroverflate;
det rensede filter ble funnet & ha et trykkfall sammen-
lignbart med det til et nytt filter, noe som antyder et
rent filter; utseende av det rensede filter og har ogsa
sammenlignbart med det til det nye filter element.

Eksemplene 10 - 13
I de fglgende eksempler 10 - 13 ble den generelle metode

ifelge eksempel 9 benyttet pa rene filterelementer av samme
konstruksjon, konfigurasjon og nominell poregrad som i
eksempel 9. Filterelementene i eksemplene 10 - 18 var ogsa
forurenset for behandling pa i det vesentlige samme mate som
det forurensede filter i eksempel 9. 1 eksemplene 10 til 18
omfattet elektrolytten 72 vekt-% fosforsyre i vann og
elektrolysetrinnet ble gjennomfgrt i 80 minutter ved bruk av
den samme palagte strgmstyrke som 1 eksempel 9. Syrebe-
handlingen eller badingen ble gjennomfgrt i hvert tilfelle i
30 minutter ved bruk av en 25 vekt-%-ig salpetersyre i
vannopplgsning. Alkalibehéndlingen ble gjennomfgrt ved bruk
av KOH i vénn ved konsentrasjoner som angitt i tabell 2.



169604

20

omwes Ae J93TTJ 134U pouw vv«mmmo 91q Wos op pou aJdequdiTuommes Jo delryyLayz ossIp

‘peafagod fo uofseanfijuoy ‘uolsynaisuoy

¥
J993NUTm 0ZT T J.1LE PoA 149sL10udhd a1q g1-01 susrdmos)ioe T auUs1ULWOTS e
jayuad Jopkiue ,mo/B 99zl HTT J9TT[9 oJ4pulm dejryxLay 39 z
("urw/T L°88) 93IBTJJI2A0493TIJ W *Jad 330UTW/ILITT L0V POA 1TRPW 4
ep v'86 D.1‘1gT  JomWIr 8§ %98 €T
ep ‘86 J.06 Jamwil g % 89 Al
ep 716 J3.00T Jawyl 97 % 99 1T
er «¢.ao J3.06 Jawmrl 971 % 99 01
y [ [043UO0H
HON g [odwosHg
ToN/epr o /a3 anjedadmsa ], P11 uo(sedqjuasuoy
gFouus I usma Ty Hnmpxxauh SurHsealTeqIY

2 Tiaavl



10

20

25

30

35

169604

21

De relativt lave verdier for trykkdifferensiale som oppnas
antyder at rensebehandlingen var effektiv. 1 tillegg var
utseende av hvert av disse rensede filtere ogsa sammen-
lignbart med det til et nytt filterelement.

P4 samme mate er forurensede metallfiltre effektivt
behandlet ved bruk av en vandig fosforsyreelektrolytt der
konsentrasjonen av syre 1la fra 60 til 85 vékt—%. Ved en
konsentrasjon pa ca. 50 vekt-% reduseres fosforsyre-rensin-
gens effektivitet. Over 85 vekt-%, for eksempel ved 90
vekt-%, ngdvendiggjorde den g¢kede motstand i elektrolytten
hgyere spenninger for & oppna den samme strgmstyrke, noe
som g@ket kraftforbruket og gjorde prosessen mindre gko-
nomisk. Av disse grunner er det foretrukne omrade fra 60
til 85 vekt-% nar fosforsyre benyttes.

Fremgangsmaten ifglge oppfinnelsen finner anvendelse ved
rensing av porgse rust-frie stalfiltere som er Dblitt
tilstoppet med organisk materiale, metallforurensninger,
andre partikkelformige stoffer og kombinasjoner av slike.
Prosessen finner spesiell anvendelse ved rensing av filtere
som brukes ved filtrering av preparater som benyttes ved
fremstilling av magnetand, polymerer som polyestere, og ved
filtrering av katalysatorer som benyttes i fluid-

katalytiske krakkingsprosesser og lignende. I henhold til
dette finner prosessen ifglge oppfinnelsen spesiell indu-
striell anvendelse 1 magnetbandindustrien, oljeindustrien og
den kjemiske industri.
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Patentkrayw

1.

Fremgangsmate for behandling av en porgs metallgjenstand ved
4 forbinde gjenstanden som elektrode 1 et elektrolytisk
system, karakterisert ved at gjenstanden i
form av et blokkert metallfilter av rustfritt stal forbindes
som katode i det elektrolytiske system og underkastes en
palagt likestrem med enjdensitet pa 0,16 til 0,48 ampére/cm?
filteroverflate og som forarsaker utvikling av gass pa
filteroverflaten og lesgjogring av blokkerende materiale som
er akkumulert under filterets bruk, a fjerne filteret fra
systemet og a skylle filteret for a fjerne elektrolytt og a
spyle bort gjenvarende forurensninger, at filteret fer
innarbeiding i det elektrolytiske system eventuelt wunder-
kastes varmebehandlingjved forhgyet temperatur for & pyro-
lysere tilstedevarende; organisk materiale pa filteret, at
filteret efter spyletrinnet for & fjerne elektrolytt
eventuelt behandles med en vandig opplesning av salpetersyre
eller en annen oksydgrende syre fulgt av et ytterligere
skylletrinn for & fjerne salpetersyre, og at filteret, efter
spyletrinnet og for é;fjerne elektrolytt, eventuelt videre
behandles med en alkalisk opplesning, skylles for a fjerne
denne, behandles med en vandig opplgsning av salpetersyre,
fosforsyre eller en annen oksyderende syre og sa skylles for
a fjerne den oksyderende syreopplegsning.

2.
Fremgangsmate ifglge ‘krav 1, karakterisert
ved at det anvendes en elektrolytt som inneholder 60-85

vekt-% fosforsyre og f#a 40-15 vekt-% vann.

3. !

Fremgangsmate ifelge jkrav 1, karakterisert
v.ed at det anvendes en vandig opplesning inneholdende fra
15-50 vekt-% salpetersyre og fra 85-15 vekt-% vann.
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4.

Fremgangsmate ifelge krav 1 der filteret er av rustfritt
stal, karakterisert ved at filteret
forbindes med det elektrolytiske system i et tidsrom fra 30
til 45 minutter, at filteret sa behandles, efter den farste
skylling, med en vannbasert alkalisk opplesning inneholdende
fra 50-70 vekt-% KOH, derefter underkastes en andre skylling
for 4 fjerne alkalisk opplegsning og gjenvazrende forurens-
ninger fra filteret, si behandles med en vandig salpetersyre-
opplgsning inneholdende fra 15-50 vekt-% salpetersyre for a
oksydere og opplese gjenvzrende spor av forurensninger og a
lysgjere filteret og til slutt & skylle filteret for a fjerne
salpetersyre fra filteret.

5.

Fremgangsmate ifglge krav 1 der filteret er av rustfritt
stal, karakterisert ved at varme-
behandlingen gjennomfgres ved en temperatur innen omradet 243
til 427°C 1 et tidsrom fra 100 til 140 minutter og at det
benyttes en elektrolytt i det elektrolytiske system inne-
holdende 30 til 65 vekt-% natriumhydroksyd og 70 til 35 vekt-
% vann, hvorved tidsrommet i systemet er fra 10 til 60
minutter ved anvendelse av en palagt likestrem pa fra 0,16
til 0,48 ampeére/cm®* filteroverflate, og at den pafslgende
behandling omfatter bruk av en vandig salpetersyreopplesning
inneholdende fra 15-50 vekt-% salpetersyre for & oksydere
filteret.
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