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Mijne Heeren,

Repoort No. 4 werk met 35-1 sutocleaf

Geheel in aansluiting aan het werk, gerspporteerd in Rspport
Mo. 3 stelden wij Tabel I van het onderhavige repport No. 4
samen,

Bij deze Tabhel hehooren waar de titratiekrommen ven de gere-
zenere 2rde afvalloogen.

Rehalve echter Adit werk werd ook een sepsremrt onderzoek ver-
richt. Dit viel buitan het kader ven de kokingenserie; het
werd trouwens in ons rapport ¥o. 3 p. 3 reeds in het voor-
uitzicht gesteld.

Resgspreking van Tabel T,

Daze tabel is hijna gelijk van opzet als de tebel T in rep-
port No. 3. Wr is wchter é4n belangrijk verschil en dat is
kolom {15). Bij de berekeningen bleek n.l., dest- te beginnen
bij koking 19x)- minder Na,0 in de ruwe asch asnwezig wes

d 0o o -t a NN - Wa Oo$Nn WA~ T Aan wmaco ar ol
tijd overmaat

als YaQ¥,

De conclusis uit het feit, dst er nu niet overmr-t Y80,
doch te weinig Nas0 was, moest m.i. luiden, det er vrij SiO,
aanwezig moest 7zijn, althens miér SiO? den overeenkomt

met “'a,510 .

Dit is de eenvoudigste wijze van voorstellen, werrop wif
echter nog nader terugkomen., Fet is interesssnt, dst Jjuist
met het optreden van dit verschijnsel de e=rste keer srmen-
velt dat de geregenereerdes zwartloog slecht filtreert.
Zooals gezegzd, op deze questie komen we hieronder neder terug.

Dasr de geregenerearde loog van koking 18 verloren ging
moeten we voor serie IV volstasn met een beschouwing van ko-
kingz 19 en daar nu nog slechts &én koking mogelijk wes met
de geregenereerde afvalloog dfarven, vormt koking 20 serie V.

x) De geregenereerde loog van koking 18 ging door knappen van een
kolf helaas verloren.
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Teze kokinzen werden gecompleteerd met 2 identieke kokingen uitge-
voerd met puur{xx) "a,3i0,, (elthans Na,0-510, in aequimoleéulpire
verhouding): W.G. 3/3 en %.G. 6/3. Alle kokingen stonden onder super-
visie van den Heer Pahrfeldt. Si0,
Regeneratierendement en de ;grhouding x 100.

~ Ne.O o
7et regenerstisrendement voor koking 19 wes: 78.8Y, Voor koking 20-

73.8,, voor koking W.G. 3/3: 75.564. Met inachtneme ven deze rende-
menten nam het Na53i04 toe,

bij koking 19: wvan 2.55 3.97
" 20 " 3.42 4.75
" " W.0. 373 19,95 5.92

Vierbi] is dus het "vrije" Si0o, nist meegerekend. Rekant men dit
wél mee in de verhouding 310,
Y850 x 100, dan vinden we

bij koking 19: wvan 10.9 17.9
" 20: " 11.2 22.9
" n We 3o 1/1: n 86.7 4206-

¥asr in het rappnrt No, 3 toelasatbaar leek om te veronderstellen,
dat na de asnvankelijke Si0, - toename een verdere opname van
'%10p in de gerecgensreerde loog niet of nauweliiks mesr zou plaats
vinden, zoo spreken de onderhavige cijfers toch een andesre tasl,
De koking met puur MWa,Si0_. leert ons, dat in de geregenereerde
loog daarven de varhouding 510,

Ya,0 tot de helft terugloopt 1.p.v.
toene~mt. D.w.7. eTr slart tijgens de koking :’5102 neer, hetzij op
de vezel, hetzij in de zwartloog.

Wij kunnen echter ~22n antwoord geven op de vreag: wsarom bif
kokingen 19 en 20 de verhouding 510,

na,0 x 100 zoo veel méér toe-
neemt dan b.v. bij serie TIT. (Zie sub., "Bespreking Taebel IV" in
Rapeort No.3).

Filtreerbaarheid ~n samenstelling van ruwe ssch.

De slechte filtreerbaarheid van d= ruwe asch ven koking 19 éen
van de koking W.G. 3/3 vormen een wasrschuwing, dst in de soda-
koking meer is "than meets the eye". Dit werd ook reeds gesugge-
reerd door de oogenschiinlijk slechts geringe toensme van het
quotient

%102

Na_.0 x 100 in serie TIT t.o.v. serie IT.

wat n1 die slechte filtreerbaarheid betreft: deze heeft heelemasl
niet ssmen te hangen met dit quotient, doch zou b.v. aan een uit-
zonderliik hong ijzergehalte toegeschreven kunnen worden.

“venals bij de knking met geregenereerde loog werd 107 ven totarl
Mas0 in de vorm van NaOH extra toegevoegd.

In rapport No. 3 sub:r"bhespreking van Tebel II" werd sbusievell jk

van Si0, gesproken. Ik verzoek U Peleefd desbetreffende veranderingan
in rapport no. 3 in de :" Respreking van Tabel JI" te willen aan-
brengen door overal waar ter plaatse: "Si0Op staest, dit te verand sren
in NP?SiOZ. In wezen verandert hierdoor overigens niets.

~Goed-
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toed an slecht filtreerende ruwe asch bleken echter om sgtrijd
ean vrij hoog ijzergehalte (in oplosbare vorm) te bezitten.
Nu was het ons reeds opgevallen, dat men bij mengen ven com-
merci®ele waterglasoplossing en sods oplossing een prreci-
pitaat krijgt. Commercieele waterglesoplossing bevat veel meer
$i0, t.o.v. Naj0 dan overeenkomt met Na,510.. Voegt men nu
eerst zooveel NaDH aan de waterglasoplossing toe, drt de ver-
houding Sio? : Na,0 overeenkomt met Na,S10-, dan lart zich

de waterglas wel mengen met soda zonder dat een praecipitaat
ontstaat, In dit geval is het niet waarschijinlijk, dat zich
ind>rdaad een verbinding N328103 vormt, doch is het waer-
schijnlijk het gehalte aan MaQW dat de Si0, in oplossing
houdt tegen de uitvlokkende werking van Naéco, in.

Dat " a,C0~ colloldral opgeloste 8103 vermag ult te vliokken is
bekend (zie Yellor's modernkt in orgenic chemystry Longmans
freen Co/Iondon - New York - Toronto/1939 p. 684).

Het lag dus voor de hand om de kool verkregen door verkolan
van da zwartloog van een Si10. rijke koking /W.G. 6/3), met
stijgende hefticheid te gloeien en den de filtreerberrieid

en hat NaQ¥-gehalte te meton.

Aldus werd gedaan, waarbij wi} verder gingen en behalve NeOH
ook MNas0, 510, en CO, bepaalden.

Ne methodiek was de volgegge:

Ten aental V A stalen kroesles werden gevuld met steeds een-
zelfde gevicnt asn verkoolde zwartloog van W.G. 6/3 (8 gram).
2 butegasbranders werden op het reduceerventiel van een buta-
gasbomhe aangesloten en op constante forsche vlismhoogte inge-
steld.
Mu werden telkens 2 krcesj=s (op ledere brander 1) gedurende
een zekere tijd gegloeid en wel 1, 2, 4, 8, 16, 64 en 128
minuten .
Aldus werden duplo's verkregen ( ieder uitgeande van 8 grem).
Deze werden in ileder apart gedurende 45 minuten onder terug-
vloeikoeler gekookt met 40 g. gedestilleerd water en afgekoeld.
Vervolgens ward de suspensie op 70° C. gebrecht en in een drogg
vouwfilter ceschonken, dat zich in een trechter boven een
maatglas bevond.
Genoteard werden de tijden wasrin 10, 15, 20 en 25 em’ fil-
trast doorliepen.
De tijdsduur, noodig om 25 cm? filtraat te verkrijgen werd als
criterium voor de filtreerbaarheid aanvaard.
Deze filtratiecurves gaan hiernevens.
De filtraten werden onderzocht a.v.
Totaal Nap0 als gebruikelijk

" 3102 " "
CO»o in koolzuurbepalingsapparasatje met zoutzuur
NaOH door rechtstreeksche titratie op phenolphtalelne
als indicator na koken met BaClQ.
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Da resultaten waren de volgende.

In Tabel 11 voegen wij de gegevens samen.,
wij berekenen nu:
¥aOW (als Na,C) in 9 van totasl Na,0 en
Maou (als in 4 van Si0.,.
Vooral deze laatste cijfers zijn bijzonder sprekend en wijzen erop
dat bij sterke stijging van het quotient
NaOH (als Na,0)

sio x 100 de filtreerbasrheid beter wordt.
Dit is geheel in overeenstemming met het feit, det bi]
asnwezigheid ven voldoende NaOH: geen 810, uitvlokt.
De conclusie uit dit werk zou dan ook moeten luiden, dat
slechts dén een feilloos bedrijf van het filterstation der
geregenereerde loog wordt verkregen, wanneer voldoende NaQOH
aanwezig is.
Dit kan klsarhbhlijkelijk-zonder caustisesren-slechts bereikt
worden, wanneer hard genoeg wordt verhit.
Onze proefjes leeren n.l., dat het NaOQH-geherlte bij leangdurig
fgloeien kan verdubbelen.
FTen opmerkelijke bijkomstigheid is, dat sommige filtraten in
aanzienlijke mate H,S ontwikkelden tijd=ns de CO,-bepaling.
Deze zwavel kan slechts ven sulfaat afkomstig zijn, dat zich
in het stroo-resp. de zwartloog-bevindt als mschbestanddeel.
waaraan die stijgende verhouding Na(:!/#1s Nas0

5102 bij langer ver-

hitten te danken is, is ons niet geheel duildelijk. Vermoed
ken slechts worden, dat een deel van de Na,C0-. ontleadt zon-
der dat zich het vrijkomende Neps0 verbindt met het sanwezige
8i0,. Hier zal de temperatuur stellig een beduidende rol
spelen,
Voortzetting van het werk.

Wij hebben de geregenereerde afvalloog ven No. 20 asangevuld
met synthetische loog ven nauwkeurig dezelfde semenstelling.
Hiermede werd koking 21 verricht. De zwertloog werd door ver-
zamelen en indampen van mAér waschwaters in hooger percen-
tage teruggewonnen dan v88rdien het gevel wes. Deze loog werd
geregenereerd, wasrbij de uitgloeiing ven de kool langer en
heftiger werd verricht dan tevoren. Deze ruwe asch wordt nu
geéxtraheerd en dit extract wordt zoo volledig mogelljk ge-
wonnen. Het Na,0 gehalte wordt terstond bepaald en den wordt
het extract verdund tot een Nas0 concentratie van 5.33%

is verkregen. Alsdan wordt het gewicht bepsald en wordt mat
NaQH-oplossing bevattende 5,738 Nas0 arngevuld tot 5 XKg.,

het standasrdgewicht, waarin de regeneratie kookloog altijd
wordt toegevoegd. Daerbij komt fen nog 126 kg. (337-ige NaOH;
dit is eveneens standsarduitvoering. “iermede wordt bereikt,
dat om de dag gekookt kan worden met geregenereerde zwert-
loog van een vorige koking. #ldus is iedere koking m.h.w. een
"serie®, Fen nadeel is, dat het resgeneratierendement niet
constant = 907 ken worden gehouden, doch det dit zsl schommelen.
71j hebben de techniek nu echter voldoende onder de knie, dat
wij mogen verwachten, dat deze schommelingen niet te groot zul-
len zijn.
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Op de tusschenliggende dagen, zullen kokingen verricht worden,
waarbij wij uitgaan van kokingen met

N525103 *

=1 & 107 van totasl Na~0 als Ne,0 in de vorm ven
Na2003

NapH. Ook uitgaande van dit punt zullen regeneratiekokingen-
als hiervidr beschreven- worden verricht.
No. 21 is verricht met een verhouding 8102
1.57 20.9%.
NHZO - T.53
De Nazco-j/Na?SiO3 koking is verricht met een verhouding

= _ 60
Na20 2x 62x 1.1 44€.

Dit laatste komt ongeveer overeen met de verhouding SiOo

Ne,0, ver
kregen in de gersgenereerde gwartloog van de Na_.Si0.-kdéking
(w.5. 3/3).

%ij verwachten nu, dat de samenstelling der ven deze beide
kokingen afgeleide geregenereerde zwartlogen der opvolgende
kokingen zich naar elkasr tos zullen ontwikkelen. Dit werk 1is
nu in vollen gang en- wanneer geen tegenslagen voorvallen,
zullen wij binnenkort het eindpunt in de vorm ven een even-
wichtsamenstelling van de geregenereerde zwartloog hebben
bereikt.

Algemeens opmerkingen.

Ne koking 20 werd niet gekookt in de afgeloopen periode. Koking
20 vond plaats op 7 maart. Nadien werkten ven 10 t/m 14 Meert

3 analysten aan dit onderzoek. Op 17 Waart werd koking 21
verricht.

Ten begin is gemaakt met de analyse van de celstofmonsters:
Sarie 1, Serie 11, Seris ITY, Serie 1V en koking 20 (- Serie V).
Voorts werden de celstoffen der kokingen W.G. 3/3 en W.G. 6/3
samengevoegd tot sen monsésr "waterglascelstof".

0ok de stroomonsters zullen tot een mengmonster worden samenge-
voegd en geanalyseerd worden. Een uitvoerige aschenslyse zal
dearaan worden toegevoegd.

Hoogerehtend,

Ir. B« Le R1 t m » n,
P/S. Ingesloten doe ik U afschrift toekomen van een schrijven
van Dorr Oliver, waervan ik U de bsantwoording gaarne overlaat.
Ik meende verstandig te doen deze beantwoording uit te stellen
totdat het onderhavige rapport gereed was. 1k antwoord deze
Heeren dus niet. De thermometer is terecht. Uw laatste desbe-
treffende schrijven P/Th van 14-3-147 geadresseerd arn de
De 3troocartonfabriek "de Halm" te Hoogezand werd door de post rechtstreeks
aan ons toegezonden. De thermometer was tot slot bij den Directeur van
"de Halm" terechtgekomen, waardoor deze waarschijnlijk buiten de magazipn-
administratie ygn
@Ze fabriex 4s gebleven.



TABEL I.

BEHOOR®NDE BIJ RAFPORT No. 4 AAN K.N.P. GEGEVENS DFR KOKINGEN EN GEREGENE

ALLES OMGEREKEND OP ABS. DR. STROO (7). STROO GEDACHT MET

(17 (2 (3a) (3] (%) Y (8 (Y (&) (¢
Froef Aan- Toegevoegde Fulp- Afblaascondensaat tobtgal totarl toena- ruwe
No. we- Chemicali®n zward- tijdens ne toege~ gewon- me(7) asch

zig Totaml Hiervan 1loog voegd nen -(6)
waterNa,0O Na,S1i0
? 2 3
xx) als
NaOH

18 730 14,60 2.51 630 226 117 847 973 126 Loog

19 730 14.87 2.55 585 195 101 847 831.0 34.0 23.70

20 130 15.06 J.42 580 272 63 848 915 67 17.90

S
Y.G.3/3730 14.59 19.95 642 156 8%.5 847 883.5 36.5 22.60
W.G. 6/3730 1dem 619 214 540 5 847 887.5 400 5 -

x) Kolom 12 vervalt zie Tabel 1 Rapport 3.
xx) Zie voetnoot xx) Tabel I Rapport 3. N.B.

! Bij deze zwartloogen bleek meer Si0., amnwezig dan als Na Si10., verantwoord
+) Verlies gehad wegens slecht fiiltreerent Kon worden.

TABEL I1. ONDERZOYK NAAR DE INVLOED DR TIJDSDUUR VAN GLOEIEN OP DE PILTREERJ}
BAARHYID VAN DF RUWE ASCH EN DE SAMENSTELLING VAN HET DAARUIT BE-
REIDE FILTRAAT.
Behoort bij Rapport No. 4.

Tijdsduur van gloeien (min.) 1 2 4 8 16 54 128
filtreerbaarheid (em>/25") 100 90 95 10595 75 718
| Nas0 van filtraat) 5.66 5.61 5,55 5.67 5.83 5.86
co 3.20 3.05 2.88 2.83 2.28 2.83
510, ( 2M3 2.38 2,24 2,11 2.30 2.15
NaoH x) ( 0.R9 0.78 1,14 1.473 1.86 1.78
N, CO.5x) 4.51 4.30 3,95 3.99 3,21 3.99
NneOHx) (% wan Na_0 15.7 13.9 20.5 25.3 -=-=31.9 30.4
NaOHx) "  Siva ) 36.6 32.8 50.8 67.8 ---80.8 82,7

N.B' Bij 64 en 128 koken trad blauwkleuring op bij aanzuren in het CO, bepe-
lingsapparaat alsmede vrij sterke st ontwikkeling,

x) uitgedrukt als Na,O.




. REERDE ZWARTLOOGEN 18 tLm 20.
ARBITRAIR VOCHTGFHALTE = 14.73%.

(10) (11) (13) (14) (15) (18) (17)
onop- opge- Nazco-5 Na2sio3 5102 bere- stoom-

losb, lostx) kende verbruik
residu asch
[ = —
van koking 18 verloren gegaan 704

2.84 15.06 11,12 351 0.18 14.81 626

—— - - 595

Loog van koking w.g. 6/3 gebruikt voor studiedoelelinden.
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