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Fremgangsmdte til fremstilling av frittrislende
paraformaldehyd ved forstgvningstgrking.

Oppfinnelsen vedrdrer en fremgangsmdte til fremstilling
av frittrislende og lagringsstabil paraformaldehyd i teknisk og
storteknisk malestokk. |

Det er kjent & fremstille et frittrislende paraformal-
dehyd, idet et vandig formaldehydkonsentrat med et innhold fra 80
til 90 vektprosent formaldehyd forsttves i en kombinert hvirvel-
sjiktsforstdvningstorker og kort tid ettertdrkes i hvirvelsjiktet
ved hjelp av motstrommende varmluft pa 40O til 6OOC (tysk patent
nr. 1.208.887).

' Det er imidlertid ikke mulig & overfdre denne frem-
gangsméte pd tilfredsstillende mite til en teknisk og storteknisk
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mélestokk. Dqt viser seg at derved er de primzrt dannede smd
paraformaldehydkulers'overflate ikke tilstrekkelig klebefrie, sa-
ledes at paréformaldehydet hurtig agglomererer og fremgangsmiten
kommer etter kort tid til & stoppe ved fullstendig sammenklistring
av dysene, forstovningskammer og torrluftveier, fremfor alt hvirvel-
leiringens motstrdmningsbunn. .

. Oppfinnelsen vedrérer en fremgangsmdte til fremstil-
ling av frittrislende, kuleformet paraformaldehyd ved forstdvning
av et vandig formaldehydkonsentrat med et innhold fra 85 til 90
vektprosent formaldehyd i et kammer, og fremgangsmaten er karak-
terisert ved‘at man avkjoler ved hjelp av en motstrommende inert-
gass, respektivt gassblanding med en temperatur under 39°C 0g
deretter eveﬂtuelt bortforer ennd tilstedeverende restvarme etter
andre kjente metoder, samt eventuelt ettertorker et formaldehyd-
innhold fra 89 til 91% dannet paraformaldehyd til et formaldehyd-
innhold fra 92 til 97%. Fremgangsmiten iftlge oppfinnelsen mulig-
gjor spesielt en forstyrrelsesfri kontinuerlig fremstilling av et
teknisk brukbart paraformaldehyd.

Paraformaldehydet fdes i form av smd hvite perler som
har et formaldehydinnhold p& ca. 89 til 91 vektprosent og et vann-
innhold fra ca. 9 til 10 vektprosent og en helt torr overflate, som
ogsd under trykkbelastning forblir klebefri.

Da paraformaldehydets klebende overflate blant annet
beror p&4 de ytre paraformaldehydsjikts vanninnhold, var det meget
overraskende at en unngdelse av manglene ved den kjente fremgangs-
méte ikke lykkes ved en okning av tdrrlufttemperaturen og derved
betinget nedéettelse av vanninnholdet, men ved ndyaktig det motsatte,
nemlig ved koldere luft.

' Formaldehydkonsentratet som skal anvendes for frem-
gangsmaten ifdlge oppfinnelsen, oppbevares hensiktsmessig ved en
temperatur mellom 90O og maksimalt 120°C, forstdvningen foregir ved
sammettemperatur, fortrinnsvis mellom 110°C og 120°¢C og et dysefor-
trykk fra 2 Fil 8 kp/cm2. Gassen respektivt gassblandingen som
strommer imot det forstdvede formaldehydkonsentrat trer inn i
kjolekammerets nedre del og skal strdmme oppad med en konstant eller
oppad avtagehde hastighet, som eksempelvis kan ligge mellom 0,5
til 3 m/sek.

Kjblegassen respektivt kjolegassblandingens tempera-
tur md ligge under +39°C, fortrinnsvis mellom -400,0g +30°C, som
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spesielt gunstig viser det seg en temperatur fra -20° til'+2000._
Som inerte gasser respektivt gassblandinger kommer det eksempelvis
pd tale luft, nitrogen, karbondioksyd, jordgass osv.

Vesentlig for fremgangsmiten ifdlge: oppfinnelsen er
at de dannede paraformaldehydperler avkjoles ved kjolekammerets
nedre utgang til en temperatur under 4000, fortrinnsvis 20° til
BOOC; ‘Denne avkjoling bestemmes i forste rekke ved kjdlegassens ..
temperaturomrdde ifolge oppfinnelsen, dessuten ogsd. ved oppholds-
tiden i kjolekammeret, eksempelvis ved utformning av en hvirvel-
leiring, gassens hastighet og gassens mengde som i det vesentlige
bestemmer kammerets diameter. Disse variable storrelser er hver -
gang & avstemme i avhengighet mot hverandre av den anvendte mengde
formaldehydkonsentrat. Eksempelvis behover ved okning av.den an--
vendte mengde formaldehydkonsentrat bare en tilsvarende storre:
mengde kjolegass & innfdres. Eventuelt kan kjolekammerets nedre
bunn vere utformet som hvirvelleiring, hvilket f.eks. alltid er
tilfelle ndr den ved kjolekammerets bunn befinnende rodrer som:férer
ut dannet paraformaldehydperler, stilles tilstrekkelig langsomt, .
séledes at paraformaldehydperlene forblir svevende noen minutter, .
eksempelvis 2 til 15 minutter.. Utformning som hvirvelsjikt. er
imidlertid ingen ndédvendig betingelse for fremgangsmiten ifolge
oppfinnelsen, ogsd en glatt, uten oppholdstid i hvirvelsjikt fore-
giende gjennomsvevning av paraformaldehydperler gjennom kjolekam-
‘meret som det eksempelvis er tilfelle ved hurtig omroring, gir samme
produkt. Det md i dette tilfelle bare tilsvarende forandres en av
de andre ovenfor nevnte parametre. For eksempel kan det ved ikke
foreliggende hvirvelsjikt, men ellers like betingelser anvendes
kjolegass med en tilsvarende lavere temperatur. o )

P& denne mdten.kan ca. 70 til 100% av. den frigjorte .
varme bortféres i kjolekammeret.. Ved ikke 100% varmebortféring i
kjblekammeret bortfdres den ennid tilstedevarende restvarme etter.
andre kjente metoder. . Dette kan eksempelvis foregd ved flere timers
lagring, eksempelvis under gjennomfdring av kold luft. .

Det sdledes dannede paraformaldehyd med et formalde-
hydinnhold fra 89 til 91 vektprosent kan ettertdrkes til et 92 til
97%-ig, absolutt stovfritt og frittrislende paraformaldehyd. Denne
ettertorking er eksempelvis mulig kontinuerlig i en kontakttorker
med- 1 til 2 timers oppholdstid under' normaltrykk.

Innretningen . til gjennomfdring av fremgangsmiten
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ifolge oppfinnelsen er vist pd figuren. Figuren gjengir en fore-
trukket utforelsesform.

I beholderen 1 befinner det vandige formaldehyd-for-
konsentrat seg med et formaldehydinnhold pa minst 85% og maksimalt
90%. For unnglelse av paraformaldehydutfnokning m& det sdkalte
forkonsentrat holdes ved en temperatur pad minst 90°C. Hoyere tem-
peraturer enn lEOOC forer til en kvalitetsinfluerende maursyredann-
else ved termisk formaldehyd-disproporsjonering, séledes at den
likeledes er & unngd. Forkonsentratet er en vannklar veske med en
tetthet (80°C) pa 1.225 (85% formaldehyd) til 1.240 (90% formalde-
hyd) og en viskositet pad ca. 2.5 cP. Det befordres med et fortrykk
pad f.eks. 3 ato gjennom en sikt inn i kjolekammeret 2. Til beford-
ring egner det seg oppvarmbare, flertrinns sirkelpumper, hvis deler
som kommer i béréring med produktet, bestédr av edelstdl. Forkon-
sentratet kan imidlertid f.eks. transporteres ved patrykning av 90O
til 110°C varmt nitrogen. I kjolekammeret forsttves forkonsentra-
tet ved hjelp av dyser som er anordnet i et til alle sider oppvarm-
bart dysehode. For forltpet av en forstyrrelsesfri drift 1lonner
det seg & forankople en sikt med en mindre maskevidde enn dyseholdets
dysediameter. Som dyser kommer det til anvendelse en- og to-stoff-
aggregater av forskjellig bygningstype, f.eks. enstoff-fullkjegle-
dyser med shever forstovningsvinkel, fortrinnsvis en forstovnings-
vinkel fra‘l5o til 450"og med en utboring fra 1 til 5 mm. Kjole-
gassen trer inn gjennom ledning 3 og kan i varmeutveksler 4 avkjoles
til den egnede temperatur. De i kjﬁlekammerét nedadfallende vaske-
dréper stivner i den med en hastighet pd 0,5 til 3m/sek. motstrom-
mende gass respektivt gassblanding til hvite smé&kuler. Over pa-
strﬁmningsﬁunnen 5 av kjolekammeret kan det danne seg en hvirvel-
leiring, hvori produktet ved hjelp av gassen avkjcles til 20° til
40°C alt etter oppholdstid. .Produktoverflatens braavkjoling til
denne temperatur er ubetinget nddvendig for dannelse av en klebefri
overflate. Det ved hjelp av en roret 6 uttatte produkt kan veksel-
vis overuttagningsorgan 7 lagres i flere timer, f.eks. i en av de
to oppholdébunkere 8 eller 9, hensiktsmessig ved innbldsing av kald-
luft gjennom ledning 10 (0° til 20°C). Det kan for ytterligere
kontinuerlig avvanning bringes gjennom ledning 11 i en kontakttorker
12. BEtter:a ha passert de 90° til 100°C varme kontaktflater med en
oppholdstid pd f.eks. 90 minutter, fies kuleformede, omtrent vann-
frie paraformaldehyder med et formaldehydinnhold pé;95 til 97%.

i
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Kjolegassen trer ut ved hodet 13 av kjolekammeret 2
gjennom ledning 14. Det i kjolegassen inneholdte formaldehyd kan
f.eks. i vaskekolonne 15 tilbakevinnes ved vannvask.

- ' Det ifolge oppfinnelsen dannede paraformaldehyd er
kuleformet, stévfritt, aldringsstabilt, fremragende risledyktig og
selv under trykk ikke aggiomererbart, séledes at det f.eks. kan
lagres dagevis i bunkere uten pneumatisk 10sgjoring i en mengde inn-
til 20 tonn uten & tape i stromningsevne.  Likeledes kan det uten
ulempe ved oppbevaring stables i sekker over flere uker over hver-
andre i inntil 24 sekklag. Savel det 89 til 91%-ige som ogsd det
92 til 97%-ige produkt utmerker seg ved meget god reaksjonsevne og
utmerket depolymerisasjonsevne. Produktet fremstilt ifdlge oppfinn-
elsen er dermed et spesielt egnet teknisk utgangsprodukt, f.eks.
for fremstilling av kondensasjonsprodukter.

Eksempel 1. :
901.0 kg (89.7%-ig) formaldehyd-forkonsentrat (tem-
peratur 100°C) blir etter & ha passert en sikt med en maskevidde pa
1 mm i 16pet av 2 timer kontinuerlig forstdvet med et nitrogenfor-
trykk pa 3 ato gjennom 7 enstoff-fullkjegledyser med en diameter.
pd 1.2 mm i kjoletdrn av 12 m hdyde og ca. 1 m indre diameter, hvori
det nedenifra ¢g oppad strommer 5500.m3 luft pr. time med en has-
tighet p4 1 m pr. sekund. Ved inntredelsesstedet utgjor lufttem-
peraturen 2°C. Produktet kommer etter ca. 10 minutters oppholdstid
i hvirvelsjikt i en mellombunker, hvof‘det lagres i 12 timer. Det
fades 877.1 kg helt klebefri, godt risledyktige perler med et formal-
dehydinnhold p& 90.2%. . Ved vannvasking av avluten gjenvinnes 17.3
kg formaldehyd. P& kjoletdrnveggene, kjoletdrnhodet, motstrémnings-
bunnen og uttakslusen avsetter det seg intet paraformaldehydbelegg.
Produktets kornstdrrelsesfordeling er félgende: > 1.5 mm = Q
vektprosent, > 1.0 mm = 2.0%, > 0,75 mm = 6.5%, . > 0.60 mm =
7.5, > 0.3 mm = 54.5%, = 0.2 mm = 19%, > 0.1 mm = 10.5%,
> 0.1 mm = 0%. Produktet kan eksempelvis deretter i en kontakt-
tallerkentdrker med en temperatur pi kontaktflatene pd 95°C og en
laghtyde p4 10 mm med en 1 times oppholdstid bringeé til et formal-
dehydinnhold p& 94.9%.

Eksempel 2. .
- Det innforstdves kontinuerlig i. et kjoletdrn av 17 m
hoyde og midlere indre diameter p& 2.50 m 1825 kg formaldehyd-
forkonsentrat pr. time med. et formaldehydinnhold pi 86% som i eksem-
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pel 1. Hervéd anvendes 10 fullkjegle-spiraldyser av 1.8 mm dia-
meter med et fortrykk pd 3 ato. I motstrdm hertil fdres 14 000 m3
luft pr. time med en~inntredelsestemperatur pa 15°C. Etter & ha
passert hvirvelsjiktet med en oppholdstid pa ca. 5 minutter og en
12 timers mellomlagring kommer det til Qpbfylling 1715 kg/time
klebefritt granulat (formaldehydinnhold 90%). Det fées félgende
kornstorrelsesfordeling: > 1.5 mm = 0 vektprosent, > 1.0 mm =
13.0%, > 0.75 mm = 18%, > 0.6 mm = 18%, > 0.3 mm = 38.5%,
> 0.2mm=7.04, > 0.1 mm =5.04, > 0.1 mm = 0%. Ved vann-
ﬁasking-av avluten gjenvinnes 26 kg formaldehyd pr. time. Proses-
sen kan drives dagevis uten mekanisk rensing av produkt- og luft-
veier. - . '
Eksempel 3. |- ‘ . N ,
' 150 g av en nyforsttvet .paraformaldehyd med et fdr-
maldehydinnhold péd 90.2% ble ifylt i et med et luftgjennomtfengelig
© frittebunn-utstyrt glassror av 50 mm indre diameter. Glassroret
var omgitt av en .kjolemantel som ble matet med kjolevaske pé -4OC.
I 16pet av 30 minutter ble det gjennom glassroret nedenifra og
oppad fért 128 1 luft. Luften hadde ved inntreden i rdret en tem-
peratur fra -12 til -IOQC, produktet under luftpasseringen en tem-
peratur fra:-1 til 0°C. Produktet var etter luftbehandlingen. helt
fritt rislende. Det har et uforandret formaldehydinnhold pé 90.2%.
Eksempel 4. ‘ ' :
"Det anvendte forstdvningskammer hadde en samlet
lengde pa lj“m. Tverrsnittet var sylindrisk og ved hele lengden.
Diameteren varierte imidlertid. I den OSvre 9'm lange del utgjorde
det 1.50 m. Dertil slutter det seg nedad til et 2 m langt-over- \
gangsstykke som reduserte diameteren fra 1.5 m til 1 .m. Den nederste
°om lange del hadde en konstant diameter pd 1 m. Det tjente som
hvhwelsjikt;sammen med en. siktbunn som riktignok var luftgjennom-
'trengelig, men s& finmasket at praktisk talt ingen produktperlér
kunne fallefgjennom bunnen nedad. ' v
‘ Luften ble suget gjennom tirnet med en ventilator
fra atmosfzren. Den kom inn.vedvsiktbunnen og gikk sideveis ut i
den dvre kammerdel. _ _
© I luftinnsugningsroret hvori luften av kammerinn-
tredelsesstédet ble tilfort, var det anordnet etter hveféndre et
kjoleaggregat og et varmeaggregat innbygget. - Ved deres hjelp -
kunne luftens temperatur for inntredelsesstedet bringes i den



7 122616

onskede hoyde. Volumhastlghet og kammerdlameter var avstemt sdledes
pé hverandre at det resulterte i en hastlghet i hv1rvelsglktdelen
av kammeret hvorved det var sikret en opphv1rv11ng av produktet. '

.Det ble nd forstévet 1210 kg (87 8%-ig) formaldehyd-
forkonsentrat (temperatur 119 C) etter & ha passert en sikt med en
maskevidde pd 1 mm i 1dpet av 1 3/4 time ved hJelp av fire dyser
med hver en 1,8 mm—borlng. Trykket foran dysen 148 ved 3 5 atmos-
fere. Dysene var umlddelbart anordnet under kammertaket og for-
stovnlngsproduktet falt pd grunn av tyngdekraften til kammerbunnen.

Her ble i forste rekke for & danne hvirvelsjikt de
forste ca. 240 kg perler oppstuet. 1 tllknytnlng dertll er det
begynt med uttak av produktet ved hjelp av en cellehJulsluse. Ut-
takshastlgheten ble dlmenSJonert ved forandrlng av de sideveis i
hv1rve1531ktet anordnede uttredelsesspalter sdledes at hvirvel-
SJlktlnnholdet forble praktlsk talt konstant. P& denne mate ble
det oppnadd en midlere oppholdstld av paraformaldehydperlene i
hvirvelsjiktet pé ca. 20 minutter. Det utslusede prbdukt haddevén
temperatur pi 39 c. »

Motstrémsluften ble lett oppvarmet og hadde umlddel—
bart for sin inntreden i forstovnlngskammeret en temperatur pi
36°C. I hv1rve1331ktet oppvarmet den seg fra 36° til 39 c.

Luften hadde .en volumhastighet pad 3000 m /tlme. Dette
tllsvarer en hastighet i hvirvelsjiktet pd ca. 1 m/sek. referert
til det tomme hvirvelsjikt. Pa grunn av tverrsnittet som ble
storre opbad nedsatte hastigheten seg langs kammerets overgangs-
stykke. I den ovre del hadde den en storrelse p& ca. 0.50 m/sek.A

‘ Etterat konsentratforradet var forbrukt var 1140 kg
produkt rlktlgnok ennd risledyktig, imidlertid dannet ikke mere
helt klebefritt produkt med et innhold pa 89. 8% formaldehyd. P&
kammerveggene, kammertaket, motstromnlngsbunnen i hv1rvelsglktet
og uttaksslusen kunne det fastslides et mindre formaldehydbelegg

som ikke ville ha kunnet hindre den videre drift av anlegget.
Eksempel 5. ,b )

‘ Det anvendte forstSvningskammer haddefen samlet'lengde
pd 13 m. Tverrsnittet var sylindrisk over hele lengden, men dia-
meteren varierte. I den ovre 9 m lange dél.utgjorde diameteren
1.50 m. Dertil slutter det seg nedad til et 2 m langt overgangs-
stykke som reduserte diameteren fra 1.50 til 1 m. Den nederste
2 m lange del hadde en konstant diameter pd 1 m og tjente som hvir-
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velsjikt sammen med en siktbunn som riktignok var luftgjennomtrenge-
lig, men sd finmasket at praktisk talt ingen produktperler kunne
falle nedad gjennom bunnen.

Luften ble gjennomsuget med en ventilator fra atmos-
feren gjeﬁnom tédrnet. Den inntridte ved siktbunnen og gikk ut i
den dvre kammerdel til siden.

I lufttilsugningsroret hvori luften ble fort til
kammerinntredelsesstedet var det i rékkefélge anordnet innbygget
et kjoleaggregat og et varmeaggregat. Med dette kunne lufttempera-
turen fbri#nntredelsesstédet bringes i den ©nskede hoyde. Volum-
hastighet 'og kammerdiameter var avstemt sdledes pd hverandre at
det resulﬁerte‘i en hastighet i hvirvelsjiktdelen av kammeret hvor-
ved det ble sikret en hvirvling av produktet.

Det ble nd forstovet 1240 kg (88.0%-ig) formaldehyd-
forkonsentrat (temperatur 117°C) etter & ha passert en sikt med en
maskevidde pd 1 mm i 1dpet av 1 3/4 time gjennom fire dyser med
hver 1.8 mm-boring. Trykket fér dysene 13 ved 3.5 ato. Dysene
var anordnet umiddelbart under kammertaket og forstdvningsproduktet
falt pd grunn av tyngdekraften ned i kammerbunnen.

Her ble det i forste rekke for & danne hvirvelsjikt
oppstuet de forste ca. 240 kg perler. I tilknytning hertil er det
begynt med uttak av produktet ved hjelp av en cellehjulsluse.
Uttredelseshastigheten ble dimensjonert ved forandring av uttred-
elsesspalten som var anbrakt p& siden av hvirvelsjiktet at hv1rvel—,
sjiktinnholdet praktisk talt forble konstant. P4 denne mite ble
det oppnadd en midlere oppholdstid av paraformaldehydperlene i
hvirvelsjfktet pé ca. 20 minutter. Det utslusede produkt hadde en
temperatur pa 17 C. : :

Motstromsluften ble avkjolt og hadde umiddelbart for
inntreden i forstodvningskammeret en temperatur pa 12°C. I hvirvel-
sjiktet oppvarmet den seg fra 12°c til 20°c. )

Luften hadde en volumhastighet p& 3000 mB/time. Dette
tilsvarer en hastighet i hvirvelsjiktet pa ca. 1 m/sek. referert
til det tomme hvirvelsjikt. P& grunn av tverrsnittet som ble
storre oppad, nedsatte hastigheten seg langs kammerets overgangs-
stykke. Den Ovre kammerdel hadde en stSrrelse pd ca. 0.50 m/sek.

Etterat konsentratforridet var forbrukt var det
oppnddd 1180 kg produkt som var godt rlsledyktlg og klebefritt med
et innhold p& 90% formaldehyd.
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Eksempel 6.
Dette forsvk ble utfort med samme apparatur som ifdlge

eksempel 5.

| Den vesentligste forskjell 1& i den andre luftinn- -
tredelsestémperatur. Her ble nemlig luften for inntreden i kam~
meret ikke avkjolt men oppvarmet siledes at den for inntredelses-
stedet hadde en temperatur pd 45°C. '
Ved uttreden fra hvirvelsjiktet hadde den en temperé-
tur pa 51°C. . ' ‘ h

Den mdlte volumhastighet av luften 14 ved forsikets’
begynnelse ved 3000 m3/time. Et kvarter for avslutning av for-
stovningen falt det imidlertid til 2800 m3/time.

Da apparaturen var den samme hadde ogsd hastigheten -
i kammeret samme verdier pd ca. 1 m/éek i hvirvelsjiktet og 0.5
m/sek i Ovre kammerdel.

Med en forstdvningshastighet pa 680 kg/time ble det
forstévet et 87.8 vektprosentig formaldehyd-forkonsentrat (tem-
peratur 115°C).

Produktet befant seg i hvirvelsjiktet ved en tempera-
tur pa 4900. Etterat celleslusen i fdrste rekke hadde arbeidet
godt en halv time danner det seg etter hvert pi celleveggene av
slusen et seigt paraformaldehydbelegg som deretter meget hurtig
vokste og i ldpet av en ytterligere halv time omtrent hadde utfylt
hele cellerommet sdledes at uttakningen praktisk talt ikke mere
funksjonerte. Forstovningen mdtte derfor avbrytes. Rensning av
celleslusen var overordentlig vanskelig pd grunn av den hdyviskose
konsistens av dette seige stoff og derfor ikke gjennomforbar i
kort tid. ' ' ,
Samtidig var det i hvirvelsjiktet en del av det her
. befinnende paraformaldehyd sammenbaket til nevestore agglomerater
som sperret uttredelsesspalten fra hvirvelsjiktet i slusen delvis.
Hvis celleslusen ikke allerede hadde gjort det nddvendig med et
avbrudd av forstdvningen, ville dette avbrudd vert nddvendig pa-
grunn av sperring av denne uttredelsesspalte noe senere. Ved under-
sOkelse av hvirvelsjiktbunnen viste det seg at denne var tilsmdért
av produkt. Det hadde fort til at luftens stromningshastighet mot
forstovningens avslutning var falt tydeligvis fordi strdmningsmot-
standen ved hvirvelsjiktbunnen var blitt storre.




122616 | 10

Patentkrav.

1. Fremgangsm&te t11 fremstilling av frittrislende,
kuleformet paraformaldehyd ved forstgvning av et vandig formalde-
hydkonsentrat, med et innhold fra 85 til 90 vektprosent formalde-
hyd 1 et kammer, k arak teris ert ved at man aka¢ler .
ved hjelp av motstrgmmende 1nert gass med en temperatur under
39°C og deretter eventuelt bortfgrer ennd tilstedevarende
restvarme etter andre kjente metoder, samt eventuelt ettertarker
det med .et formaldehydinnhold fra 89 til 91% dannede paraformaldehyd
til et formaldehydinnhold fra 92 til 97%

2. Fremgangsmite ifglge krav 1, k a r a k t e r 1 ser t

ved at kjglegassens temperatur ligger mellom -40° Og +}O c,
fortrinnsvis mellom -20° og +20%.

Anfgrte pub\lvlkasjoner: )
Tysk utl.skrift nr. 1,208,887
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