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C H A P T E R I 

I N T R O D U C T O R Y 

R E G A R D E D i n a g e n e r a l w a y , a n a u t o c l a v e i s a 

p i e c e o f a p p a r a t u s d e s i g n e d i n o r d e r t o r e n d e r i t 

p o s s i b l e t o h e a t l i q u i d s a b o v e t h e n * b o i l i n g p o i n t , 

o r t o c a r r y o u t s o m e c h e m i c a l r e a c t i o n i n w h i c h 

i t i s e s s e n t i a l t h a t t h e r e a c t i n g b o d i e s b e u n d e r a 

p r e s s u r e g r e a t e r t h a n n o r m a l a t m o s p h e r i c p r e s s u r e . 

T h e e a r l i e s t a n d s i m p l e s t f o r m s o f a u t o c l a v e w e r e 

b a s e d o n t h e p r i n c i p l e o f P a p i n ' s d i g e s t e r , b u t a t 

t h e p r e s e n t t i m e t h e r e i s h i e x i s t e n c e a g r e a t 

v a r i e t y o f t y p e s i n o r d e r t o m e e t t h e v a r i e d r e q u i r e 

m e n t s o f m o d e r n c h e m i c a l p r o c e s s e s . N o t o n l y 

a r e a u t o c l a v e s m a d e f r o m a n u m b e r o f d i f f e r e n t 

m a t e r i a l s , b u t t h e s i z e s , g e n e r a l d e s i g n a n d a r r a n g e 

m e n t s f o r h e a t i n g a r e s o v a r i e d t h a t o n e m i g h t w e l l 

f o r g i v e a c h e m i s t , u s e d o n l y t o t h e m o s t c o m m o n 

f o r m s , f o r f a i l i n g t o r e c o g n i s e s o m e o f t h e r a r e r 

t y p e s o f m o d e r n a p p a r a t u s a s b e i n g a u t o c l a v e s 

a t a l l . 

I n o r d e r t o r e n d e r t h i s w o r k o f t h e g r e a t e s t 

p o s s i b l e h e l p i t i s t h o u g h t b e s t t o o u t l i n e a t t h i s 

s t a g e t h e s c o p e o f t h e b o o k a n d t h e s y s t e m o n 

w h i c h , i t i s w r i t t e n . I n t h e first p l a c e i t i s i n t e n d e d 

t o b e o f a n e s s e n t i a l l y p r a c t i c a l n a t u r e , b e i n g 

d e s i g n e d n o t o n l y t o d e s c r i b e t h e m o s t i m p o r t a n t 

t y p e s o f a p p a r a t u s o r p l a n t u s e d o n h i g h p r e s s u r e 

w o r k , b u t t o g i v e t o a n y c h e m i s t c o m i n g f r e s h t o 

t h i s b r a n c h o f t e c h n i c a l s c i e n c e j u s t t h a t p r a c t i c a l 

i n f o r m a t i o n w h i c h i s , a l a s ! g e n e r a l l y o n l y l e a r n e d 

i n t h e s c h o o l o f b i t t e r e x p e r i e n c e . 

I t i s , t h e r e f o r e , b e c a u s e o f t h i s o u t l o o k t h a t 

1 5 
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v e r y l i t t l e k n o w l e d g e o f a u t o c l a v e w o r k i n g i s 

a s s u m e d , f o r , a f t e r a l l , t h e w o r d " o b v i o u s " i s 

r e a l l y v e r y r e l a t i v e . F o r e x a m p l e : t o a m a n 

s k i l l e d i i i t h e firing o f p a n s i t i s - " o b v i o u s " t h a t 

a b a t c h m a y b e m a i n t a i n e d a t a d e s i r e d t e m p e r a 

t u r e , t o w i t h i n o n e d e g r e e , f o r h o u r s b y t h e c a r e f u l 

a d j u s t m e n t o f t h e fire-box d o o r , b u t t h e a u t h o r 

h a s s e e n m a n y a b a t c h r u i n e d t h r o u g h l a c k o f t h i s 

e l e m e n t a r y p i e c e o f t e c h n i c a l k n o w l e d g e . 

I t i s p r o p o s e d t o d e a l f i r s t i n a g e n e r a l w a y w i t h 

t h e m o s t c o m m o n c o n s t r u c t i o n o f a u t o c l a v e s , t o 

i n d i c a t e e s s e n t i a l f e a t u r e s a n d t o l a y d o w n t h e 

p r i n c i p l e s o f h i g h p r e s s u r e w o r k . 

N e x t s o m e s p a c e w i l l b e d e v o t e d t o a p p a r a t u s 

e s p e c i a l l y d e s i g n e d f o r l a b o r a t o r y w o r k i n g b o t h 

a s r e g a r d s c o n s t r u c t i o n a n d u s e , b e f o r e d e a l i n g 

w i t h w h a t i s p e r h a p s t h e m o s t i m p o r t a n t b r a n c h 

o f a l l — p l a n t u s e d f o r m a n u f a c t u r e w h e t h e r o n a 

l a r g e o r s m a l l s c a l e . T h e r e i s , o f c o u r s e , s u c h a 

v a r i e t y o f d e s i g n s o f p r e s s u r e p a n s t h a t i t w o u l d 

b e q u i t e o u t s i d e t h e s c o p e o f t h i s b o o k t o d e a l f u l l y 

w i t h e v e r y k i n d , b u t t w o p a r t i c u l a r t y p e s o f a u t o 

c l a v e s h a v e b e e n s e l e c t e d a s c o v e r i n g t h e m o s t 

i m p o r t a n t r a n g e s o f h i g h p r e s s u r e w o r k . T h e s e a r e 

( 1 ) T h e h i g h p r e s s u r e a g i t a t o r a u t o c l a v e , a n d 

( 2 ) T h e l o w p r e s s u r e a g i t a t o r a u t o c l a v e o f 

l a r g e s i z e . 

S e p a r a t e c h a p t e r s w i l l b e g i v e n t o e a c h o f t h e s e 

p a n s , i n w h i c h t h e p l a n t w i l l b e d e s c r i b e d f u l l y a n d 

a n y p o i n t s o f s p e c i a l i n t e r e s t i n t h e i r w o r k i n g w i l l 

b e e m p h a s i s e d . 
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T h e n e x t s e c t i o n w i l l h e d e v o t e d t o t h e d i f f i 

c u l t i e s m e t w i t h i n t h e w o r k i n g o f a u t o c l a v e s 

w h i l e c a r r y i n g o u t a v a r i e t y o f c h e m i c a l r e a c t i o n s , 

a n d h o w b e s t t h e s e d i f f i c u l t i e s c a n b e o b v i a t e d o r 

a t a n y r a t e l e s s e n e d . 

I n c o n c l u s i o n , a c h a p t e r w i l l b e g i v e n t o t h e 

e c o n o m i c a l w o r k i n g o f n u m b e r s o f a u t o c l a v e s s o 

a s t o u t i l i s e t o b e s t a d v a n t a g e t h e c a p i t a l s u n k i n 

s u c h p l a n t , a n d t o t h o s e p r e c a u t i o n s w h i c h m u s t 

b e t a k e n w h e n o n e i s i n c h a r g e o f h i g h p r e s s u r e 

p a n s , n o t o n l y t o e n s u r e a m i n i m u m o f A v e a r - a n d -

t e a r l o s s e s , b u t , w h a t i s f a r m o r e i m p o r t a n t , t o 

s a f e g u a r d i n a s f a r a s h u m a n t h o u g h t c a n , t h e 

l i v e s a n d h e a l t h o f t h e m e n e n g a g e d i n w o r k i n g 

t h e p l a n t . 

O B S E R V A T I O N S O N A U T O C L A V E S I N G E N E R A L 

A u t o c l a v e s c a n b e m a d e o f c a s t i r o n , s t e e l , 

c o p p e r , b r o n z e o r t i n , b u t s o m e k i n d o f s t e e l i s b y 

f a r t h e m o s t c o m m o n m a t e r i a l u s e d i n t h e i r m a n u 

f a c t u r e o n a c c o u n t o f i t s g r e a t s t r e n g t h . M o d e r n 

p r a c t i c e s u p p o r t s t h e u s e o f n i c k e l s t e e l o r n i c k e l 

c h r o m e s t e e l f o r t h o s e a u t o c l a v e s d e s i g n e d t o w i t h 

s t a n d v e r y h i g h p r e s s u r e s . 

A u t o c l a v e s a r e m a d e o v e r a v e r y l a r g e r a n g e 

o f s i z e s , f r o m s m a l l l a b o r a t o r y i ^ i e c e s o f a p p a r a t u s 

o f a f e w h u n d r e d c u b i c c e n t i m e t r e s ' c a p a c i t y t o 

h u g e p a n s c a p a b l e o f h o l d i n g a c h a r g e o f t w o 

t h o u s a n d g a l l o n s . C e r t a i n s i z e s , h o w e v e r , h a v e 

b e e n f o u n d b y p r a c t i c e t o b e m o s t c o n v e n i e n t , a n d 

t h e f o l l o w i n g t a b l e i s i n t e n d e d t o s h o w t h e m o s t 

g e n e r a l l i m i t s o f d i f f e r e n t t y p e s o f a u t o c l a v e s a s 
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r e g a r d s c a p a c i t y , t e m p e r a t u r e o f h e a t i n g , a n d 

p r e s s u r e . T h e s e figures m u s t n o t b e r e g a r d e d a s 

r i g i d l i m i t s , b u t r a t h e r a s a n i n d i c a t i o n o f t h e 

e x t r e m e s fixed b y g e n e r a l e x p e r i e n c e . S p e c i a l 

c a s e s a l w a y s r e q u i i ' e s p e c i a l t r e a t m e n t , a n d t h e s e 

t a b l e s w o u l d n o t b e o f m u c h h e l p h a d t h e y b e e n 

m a d e t o i n c l u d e a l l p o s s i b l e e x a m p l e s . 

T A B L E 1 

Showing the General 'Limits of Various Types of 

Autoclaves 

T o m p . 
L i m i t . 

5 0 0 ° C . 

1 5 0 0 ° C . 

3 0 0 ° C . 

P r e s s u r e 
L i m i t . 

5 0 0 
a t m o s . 

1000 
a t m o s . 

3 0 0 
a t m o s . 

3 0 0 ° C . 2 0 0 a t m . 
3 0 0 ° C. 5 0 a t m . 

T y p e of A u t o c l a v e . C a p a c i t y . 

L a b o r a t o r y n o n - a g i t a t o r 5 0 0 t o 

t y p e . 1 0 0 0 e . c . 

L a b o r a t o r y n o n - a g i t a t o r 3 0 0 t o 
t y p e , t u b u l a r s h a p e . 5 0 0 c . e . 

L a b o r a t o r y a g i t a t o r 1 0 0 0 t o 
t y p e . 2 0 0 0 c . c . 

S e m i - l a r g e - s c a l e a u t o 
c l a v e , a g i t a t o r t y p e (a) 5 g a l l o n s 

{b) 2 0 g a l l o n s 

L a r g e - s c a l e a u t o c l a v e , 2 0 O t o 4 0 0 
n o n - a g i t a t o r t y p e . g a l l o n s 

L a r g e - s c a l e a u t o c l a v e , 7 0 0 
l o w p r e s s u r e a g i t a t o r g a l l o n s 
t y p e . 

L a r g e - s c a l e a u t o c l a v e , 4 0 0 
h i g h p r e s s u r e a g i t a t o r g a l l o n s 
t y p e . 

S p e c i a l t y p e h o r i z o n t a l 5 0 0 
s e m i - l a r g e - s c a l e a g i t a - g a l l o n s 
t o r t y p e s t e a m - j a c k e t 
h e a t i n g . 

T h e c a p a c i t y figures r e f e r t o t h e a c t u a l c a p a c i t y of t h e 
a p p a r a t u s , n o t t o t h e c a p a c i t y o f t h e c h a r g e . 

T h e p r e s s u r e f i g u r e s r e f e r t o t h e a c t u a l w o r k i n g p r e s s u r e . 

3 0 0 Q C . 

200° C. 

300° C. 

1 0 0 ° C . 

1 0 0 
a t m o s . 

1 0 
a t m o s . 

4 0 
a t m o s . 

4 0 
a t m o s . 
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A u t o c l a v e s a r e g e n e r a l l y c y l i n d r i c a l i n s h a p e , 

t l i e h e i g h t b e m g f r o m t w o t o t h r e e t i m e s t h e 

d i a m e t e r . T l i e b o t t o m i s h e m i s p h e r i c a l i n t h e 

l a b o r a t o r y t y p e s , b u t r a t h e r m o r e l i k e a s h a l l o w 

d i s h i i i t h e l a r g e r k i n d s o f p a n s . I n o r d e r t o g i v e 

s t r e n g t h . , a l l s h a r p c u r v e s o r a n g l e s a r e e x c l u d e d 

f r o m t h e d e s i g n . W h e r e v e r p o s s i b l e t h e b o d y o f 

t h e a u t o c l a v e i s c a s t i n o n e p i e c e , a l t h o u g h in t h e 

m a n u f a c t u r e o f w o r k s a u t o c l a v e s i t i s i m p o s s i b l e 

t o a v o i d j o i n t s . T h i s w i l l b e d e a l t w i t h m o r e 

f u l l y w h e n t h e s e p a n s a r e b e i n g c o n s i d e r e d i n 

d e t a i l , b u t i t i s e n o u g h t o n o t e h e r e t h a t , a l t h o u g h 

t h e r e s e e m s t o b e n o t h e o r e t i c a l o b j e c t i o n t o 

w e l d i n g , m o s t c h e m i s t s w h o h a v e w o r k e d a u t o 

c l a v e s p r e f e r r i v e t e d o n e s . T h e t o p o f t h e a u t o 

c l a v e , k n o w n a s t h e c o v e r , i s fixed o n t o a flange, 

c a s t f o r t h a t p u r p o s e i n t h e b o d y o f t h e p a n , b y 

m e a n s o f n u t s a n d b o l t s . T h e j o i n t b e t w e e n t h e 

c o v e r a n d t h e b o d y o f t h e a u t o c l a v e i s m a d e 

a g a i n s t a r i n g , s u n k i n a g r o o v e h i t h e flanged t o p 

o f t l i e b o d y , t h e j o i n t b e i n g e i t h e r h a l f o r f u l l 

r e g i s t e r . 

M a n y d i f f e r e n t m a t e r i a l s a r e u s e d f o r p a c k i n g 

t l i i s j o i n t , w h i c h i s o f t e n a s o u r c e o f l e a k a g e . I t 

i s t h e r e f o r e o f t h e g r e a t e s t i m p o r t a n c e t o h a v e i t 

m a d e a s g a s - t i g h t a s p o s s i b l e . T h e c o m m o n e s t 

p a c k i n g s a r e l e a d , c o p p e r , a l u m i n i u m a n d a s b e s t o s . 

N o t o n l y d o e s t h e c h o i c e o f m a t e r i a l u s e d d e p e n d 

o n t l i e t y p e o f a u t o c l a v e , b u t a l s o l a r g e l y o n t h e 

p r e s s u r e i t h a s t o w i t h s t a n d a n d t h e n a f a i r e o f t h e 

c l i e n i i c a l o p e r a t i o n t o b e c a r r i e d o u t i n s i d e i t . 

I l l t h e c o v e r s o f a l l a u t o c l a v e s a r e c e r t a i n h o l e s , 
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g e n e r a l l y t a p p e d w i t h s c r e w t h r e a d s f o r p a r t i c u l a r 

f i t t i n g s - T h e n u m b e r o f t h e s e f i t t i n g s v a r i e s w i t h 

t h e t y p e o f a u t o c l a v e , b u t t h e r e a r e , h o w e v e r , 

c e r t a i n e s s e n t i a l l y n e c e s s a r y fittings c o m m o n t o 

a l l a u t o c l a v e s — s u c h a s t h e m a n o m e t e r , t o r e g i s t e r 

p r e s s u r e , a n d t h e t h e r m o m e t e r - t u b e . T h e l a t t e r 

u s u a l l y c o n t a i n s o i l h i w h i c h t h e t h e r m o m e t e r 

s t a n d s , i n o r d e r t o g i v e a m o r e a c c u r a t e a n d r a p i d 

t e m p e r a t u r e r e a d i n g o f t h e c o n t e n t s o f t h e a u t o 

c l a v e . 

I t w a s a t o n e t i m e t h e c u s t o m t o p r o v i d e t w o 

m a n o m e t e r s a n d t w o t h e r m o m e t e r s , e s p e c i a l l y i n 

l a r g e a u t o c l a v e s , t h e i d e a b e i n g t o g i v e s o m e i n d i c a 

t i o n o f l o c a l a c t i o n i f a n y t o o k p l a c e , a n d a s a p r o o f 

o f t h e e f f i c i e n c y o r o t h e r w i s e ol t h e a g i t a t o r . A s , 

h o w e v e r , e v e r y j o i n t i s a p o s s i b l e s o u r c e o f w e a k 

n e s s , m o d e r n p r a c t i c e i s r a t h e r i n f a v o u r o f o n e " 

m a n o m e t e r a n d o n e t h e r m o m e t e r - t u b e . 

A g a i n , i t w a s c o m m o n a t o n e t i m e t o fix o n e o r 

m o r e s a f e t y - v a l v e s o f t h e o r d i n a r y s t e a m b o i l e r 

t y p e t o a n a u t o c l a v e , b u t t h e s e w e r e c o n s t a n t l y 

g e t t i n g c h o k e d w i t h m a t e r i a l , e i t h e r d i s t i l l e d o r 

s p l a s h e d i n t o t h e v a l v e , w h i c h r e n d e r e d t h e m 

u s e l e s s . D e v i c e s s p e c i a l l y d e s i g n e d f o r a u t o c l a v e s 

a r e n o \ v t a k i n g t h e p l a c e o f t h e o r d i n a r y s a f e t y 

v a l v e s . T h e m o s t c o m m o n s o u r c e o f l e a k a g e i n 

a n a g i t a t o r a u t o c l a v e i s t h e s t u f f i n g - b o x , t h e c o r r e c t 

p a c k i n g o f w h i c h i s a m o s t i m p o r t a n t p o i n t . T h e 

c o n s t r u c t i o n o f t h e s t u f f i n g - b o x h a s a c o n s i d e r a b l e 

i n f l u e n c e o n i t s e f f i c i e n c y . I t i s g e n e r a l l y k e p t c o o l 

b y a w a t e r - j a c k e t , a l t h o u g h t h i s i s n o t e s s e n t i a l 

f o r l o w p r e s s u r e s — s a y u p t o 3 0 a t m o s p h e r e s . I t i s 
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v e r y n e c e s s a r y t h a t t h e s t u f f i n g - b o x b e o f a m p l e 

s i z e , a n d s t i l l m o r e n e c e s s a r y t h a t i t b e e a s i l y 

a c c e s s i b l e f o r r e p a c k i n g . O f t e n a s l i g h t l e a k 

d e v e l o p s w h e n t h e f u l l p r e s s u r e i s r e a c h e d , w h i c h 

c a n b e o v e r c o m e b y t i g h t e n i n g u p t h e n u t s t h a t 

c o n t r o l t h e j ) a c k i n g o f t h e s t u f f i n g - b o x . 

I t s h o u l d b e o b s e r v e d t h a t t h e s e a r e t h e o n l y 

n u t s a n d b o l t s w h i c h i t i s r e a l t y s a f e t o t i g h t e n 

u n d e r p r e s s u r e , f o r , a l t h o u g h f a m i l i a r i t y b r e e d s 

c o n t e m p t a n d w o r k m e n o f t e n do t i g h t e n u p t h e 

b o l t s o f t h e c o v e r o r m a n h o l e l i d , i t i s a d a n g e r o u s 

p r a c t i c e , a s t h e s u d d e n s t r i p p i n g o f a s c r e w t h r e a d 

m i g h t l e a d t o d i s a s t r o u s r e s u l t s t o t h e o p e r a t o r . 

B e f o r e c o n c l u d i n g t h e s e g e n e r a l r e m a r k s , s o m e 

s p a c e m u s t b e g i v e n t o t h e q u e s t i o n o f l i n i n g s . 

T h e o r e t i c a l l y , t h e c h a r g e s h o u l d n e v e r c o m e i n 

c o n t a c t w i t h t h e i n s i d e o f t h e w a l l s o f a n a u t o 

c l a v e , b u t , i n p r a c t i c e , t h i s e x c e l l e n t a d v i c e i s 

s e l d o m t a k e n . I n d e e d , w h e r e t h e r e i s n o p o s s i -

b i l i t y o f c h e m i c a l a c t i o n b e t w e e n t h e c h a r g e a n d 

t h e m a t e r i a l o f w h i c h t h e a u t o c l a v e i s m a d e , i t i s 

d o u b t f u l i f t h e u s e o f a l i n e r i s r e a l l v a n e c e s s i t y . 

S t i l l , i n m a n y e a s e s r e p e a t e d u s e c a u s e s c o r r o s i o n , 

w h i c h u n d o u b t e d l y s h o r t e n s t h e l i f e o f t h e a u t o 

c l a v e . T h e l i n e r i s a t h i n - w a l l e d v e s s e l m a d e t o 

fit t h e i n s i d e o f t h e a u t o c l a v e a n d i n t e n d e d t o h o l d 

t h e c h a r g e . 

T h e l i n e r s m a y b e m a d e o f l e a d , s h e e t t i n , c o p p e r , 

i r o n ( p l a i n o r e n a m e l l e d ) o r s o m e t i m e s z i n c . T h e 

fixing i n p o s i t i o n o f t h e l i n e r i s a s o m e w h a t d i f f i c u l t 

o p e r a t i o n a n d o n e w h i c h i t i s e s s e n t i a l t o c a r r y o u t 

c o r r e c t l y , f o r i f t h e r e b e a n y a i r g a p s b e t w e e n t h e 
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l i n e r a n d t h e a u t o c l a v e w a l l s t h e t r a n s f e r e n c e o f 

h e a t w i l l b e i m p e r f e c t . T h i s w i l l l e a d t o t h e w a l l s 

o f t h e a u t o c l a v e b e c o m i n g t o o h o t i n p l a c e s a n d m a y 

e v e n r e s u l t i n t h e s p l i t t i n g o f t h e r i v e t e d s e a m s i n 

l a r g e - s c a l e p a n s . I n o r d e r t o o v e r c o m e t h i s , 

s o m e c o n d u c t i n g m a t e r i a l i s u s e d b e t w e e n t h e 

l i n e r a n d t h e a u t o c l a v e w a l l s , j u s t a s o i l i s u s e d 

i n t h e t h e r m o m e t e r - t u b e . P a r a f f i n w a x h a s b e e n 

u s e d w i t h s o m e s u c c e s s , b u t h a s b e c o m e a l m o s t 

e n t i r e l y s u p e r s e d e d b y s o l d e r . T h e a u t o c l a v e i s 

h e a t e d s l i g h t l y a b o v e t h e m e l t i n g p o i n t o f t h e 

s o l d e r a n d t h e l i n e r p l a c e d i n p o s i t i o n . S o l d e r i s 

m e l t e d a n d p o u r e d r o u n d t h e l m e r , w h i c h h a s 

p r e v i o u s l y b e e n filled w i t h b o i l i n g w a t e r . W h e n 

a s a t i s f a c t o r y p a c k i n g o f s o l d e r h a s b e e n o b t a i n e d , 

t h e w a t e r i n t h e l i n e r i s c o o l e d b y m e a n s o f a c o i l . 

T h e q u e s t i o n o f t h e h e a t i n g o f a u t o c l a v e s w i l l b e 

c o n s i d e r e d m o r e f u l l y i n s u b s e q u e n t c h a p t e r s , b u t 

i t i s i n t e r e s t i n g t o n o t e h e r e t h a t w h e r e l i n e r s a r e 

u s e d , t h e o i l - b a t h f o r K e a t i n g t h e a u t o c l a v e b e c o m e s 

a l m o s t a n e c e s s i t y , o t h e r w i s e t h e l o c a l s u p e r h e a t i n g 

o f t h e a u t o c l a v e w a l l s c a u s e s t h e s o l d e r t o m e l t a n d 

t h e I m e r t o r i s e a n d j a m a g a i n s t t h e i n s i d e o f t h e 

c o v e r . 

W i t h r e g a r d t o m a n o m e t e r s , t h e o n e w h i c h f i n d s 

a l m o s t u n i v e r s a l u s e i s t h e s t e e l - t u b e t y p e . S o m e 

a r e m a d e w i t h b r o n z e t u b e s , b u t t h e s e p o s s e s s n o 

a d v a n t a g e s a n d a r e i n a d m i s s i b l e i n o p e r a t i o n s i n 

w h i c h a m m o n i a i s e v o l v e d . I n c e r t a i n r e a c t i o n s 

s u b s t a n c e s a r e s u b l i m e d o r s t e a m - d i s t i l l e d i n t o t h e 

m a n o m e t e r a n d c a u s e a c h o k e i n t h e s t e e l t u b e 

i t s e l f o r i n t h e p i p e l e a d i n g t o t h e m a n o m e t e r . T h i s 
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p i p e i s m a d e w i d e a n d o f t e n l o o p e d t o f o r m a t r a p 

f o r s u c h m a t e r i a l , b u t i n b a d c a s e s t h e r e i s n o c u r e , 

a n d t h e c h e m i s t h a s t o b e c o n t e n t w i t h t h e t e m p e r a 

t u r e c o n t r o l . T h i s n a t u r a l l y i n t r o d u c e s a n e l e m e n t 

o f d a n g e r , s i n c e o n e i s w o r k i n g i n t h e d a r k a s t o t h e 

i n t e r n a l p r e s s u r e , a n d i f t h e r e i s a n y p o s s i b i l i t y 

o f r e a c t i o n s s e t t i n g i n w h i c h w o u l d c a u s e a b n o r m a l 

p r e s s u r e s o m e s a f e g u a r d m u s t b e t a k e n . T h e u s e 

o f a s a f e t y v a l v e o f t h e o r d i n a r y t y p e w o u l d b e o f 

l i t t l e v a l u e , a s t h i s w o u l d p r o b a b l y c h o k e e x a c t l y 

a s d o e s t h e m a n o m e t e r . T h e o n l y p o s s i b l e w o r k i n g 

a r r a n g e m e n t w o u l d b e t h e f i t t i n g o f a w i d e e x h a u s t 

p i p e c l o s e d b y a c a p w h i c h w o u l d b l o w o f f a t t h e 

s a f e t y l i m i t . T h e o p e r a t i n g o f t h e d e v i c e w o u l d 

p r o b a b l y m e a n s o m e l o s s o f m a t e r i a l , b u t i t w o u l d , 

a t a n y r a t e , g i v e s o m e f e e l i n g o f s e c u r i t y . C o n 

t i n g e n c i e s o f t h i s d e s c r i p t i o n a r e f o r t u n a t e l y r a r e . 



L A B O R A T O R Y A U T O C L A V E S -

C O N S T R U C T I O N 



C H A P T E R I I 

L A B O R A T O R Y A U T O C L A V E S — C O N S T R U C T I O N 

T H E l a b o r a t o r y a u t o c l a v e , a s t h e n a m e i m p l i e s , 

i s a p i e c e o f a p p a r a t u s d e s i g n e d f o r t h e c a r r y i n g o u t 

o f r e a c t i o n s u n d e r p r e s s u r e o n a s m a l l s c a l e . 

A l t h o u g h , o f c o u r s e , t h e r e i s v e r y l i t t l e d i f f e r e n c e 

i n s i z e b e t w e e n t h e l a r g e s t l a b o r a t o r y a u t o c l a v e s 

a n d t h e s m a l l e s t s e m i - l a r g e - s c a l e p l a n t , f o r c o n 

v e n i e n c e o f c l a s s i f i c a t i o n i t i s b e s t t o r e g a r d t h e 

l a b o r a t o r y a u t o c l a v e a s d e s i g n e d f o r e x p e r i m e n t a l 

w o r k r a t h e r t h a n m a n u f a c t u r e o n e v e n a v e r y s m a l l 

s c a l e . 

M a n u f a c t u r e r s o f l a b o r a t o r y a u t o c l a v e s p u t o n 

t h e m a r k e t a v e r y l a r g e r a n g e o f a p p a r a t u s i n 

o r d e r t o m e e t a l l r e q u i r e m e n t s , b u t , a s i t w o u l d 

b e i m p o s s i b l e i n a w o r k o f t h i s s i z e t o d e s c r i b e i n 

d e t a i l e v e r y k i n d , t h e r e a r e c e r t a i n o n e s w h i c h m a y 

b e t a k e n a s c h a r a c t e r i s t i c t y p e s . T h e s e find v e r y 

g e n e r a l u s e i n a l l c l a s s e s o f c h e m i c a l w o r k , a n d 

s e r v e t o s h o w t h e f u n d a m e n t a l p r i n c i p l e s o f 

l a b o r a t o r y a u t o c l a v e c o n s t r u c t i o n . 

T h e f o l l o w i n g p i e c e s o f a p p a r a t u s w i l l t h e r e f o r e 

b e c o n s i d e r e d a s i l l u s t r a t i n g v e r y r e p r e s e n t a t i v e 

e x a m p l e s : 

( 1 ) S m a l l n o n - a g i t a t o r a u t o c l a v e s . 

( 2 ) S m a l l a g i t a t o r a u t o c l a v e s . 

( 3 ) L a r g e a g i t a t o r a u t o c l a v e s . 

( 4 ) M e d i u m s i z e d n o n - a g i t a t o r a u t o c l a v e s 

s p e c i a l l y d e s i g n e d f o r u n i f o r m o i l - b a t h h e a t i n g . 

( 5 ) A u t o c l a v e s f o r v e r y h i g h p r e s s u r e s a n d 

t e m p e r a t u r e s . 

( 6 ) A u t o c l a v e s d e s i g n e d f o r s p e c i a l p u r p o s e s . 
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Type No. 1 . — T h e s m a l l n o n - a g i t a t o r a u t o c l a v e 

i s p r o b a b l y t h e m o s t c o m m o n t y p e o f a l l a n d t h e 

o n e w h i c h finds m o s t g e n e r a l u s e . I t i s a c y l i n d r i 

c a l s t e e l v e s s e l , c a s t i n o n e p i e c e a n d fitted w i t h a 

c o v e r , w h i c h i s s c r e w e d d o w n o n t o t h e flange o f 

t h e b o d y b y m e a n s o f n u t s a n d b o l t s . Fig. 1 

s h o w s t h e g e n e r a l c o n s t r u c t i o n . I t w i l l b e o b s e r v e d 

t h a t t h e b o t t o m i s h e m i s p h e r i c a l i n o r d e r t o 

i n c r e a s e t h e s t r e n g t h . T h e d i a g r a m i s a s e c t i o n a l 

o n e . h i w h i c h t h e p a r t (a) r e p r e s e n t s a r a i s e d r i n g 

o f s t e e l o n t h e u n d e r s i d e o f t h e c o v e r . T h i s f i t s 

i n t o t h e s u n k g r o o v e ( 6 ) i n t h e t o p o f t h e a u t o c l a v e , 

a t t h e b o t t o m o f w h i c h s u n k g r o o v e i s a r i n g o f 

l e a d o r c o p p e r . H e n c e t h e r e s u l t o f t h e p r e s s u r e 

e x e r t e d w h e n t h e l a r g e n u t s ( c ) a r e s c r e w e d d o w n 

w i l l b e t o p r e s s t h e r i n g (a) i n t o t h e c o m p a r a t i v e l y 

s o f t m e t a l o f t h e w a s h e r , b e i t c o p p e r o r l e a d . 

B y t h i s m e a n s a p e r f e c t j o i n t i s m a d e c a p a b l e o f 

w i t h s t a n d i n g a n y p r e s s u r e s u p t o t h e l i m i t s f o r t h e 

p a r t i c u l a r a u t o c l a v e . T h e t h e r m o m e t e r p i p e (d) 

i s s c r e w e d t h r o u g h t h e c o v e r o f t h e a u t o c l a v e b y 

m e a n s o f a s p a n n e r w o r k i n g o n t h e t o p o f t h e p i p e , 

w h i c h i s m a d e h i t h e f o r m o f a h e x a g o n a l n u t ( g ) . 

T h i s i s d o n e b y t h e m a n u f a c t u r e r s a n d , e x c e p t i n 

r a r e c a s e s , n e e d n e v e r b e i n t e r f e r e d w i t h . T h e 

p i p e ( / ) » a l s o s c r e w e d t h r o u g h t h e c o v e r , r e p r e s e n t s 

t h e o u t l e t t o t h e p r e s s u r e " g a u g e o r m a n o m e t e r . 

I t i s s o m e t i m e s s i m p l y a s t r a i g h t s t e e l p i p e o f 

i n t e r n a l d i a m e t e r i i n c h t o § i n c h , o r i t m a y b e 

l o o p e d i n a c o m p l e t e c i r c l e , t h e l a t t e r i d e a b e i n g 

s u p p o s e d t o r e n d e r c h o k i n g l e s s l i k e l y . 

T h i s t y p e o f a u t o c l a v e i s m a d e i n a r a n g e o f 
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s i z e s , b u t t h e m o s t c o m m o n i s a b o u t 6 0 0 c . c , 

w h i c h a l l o w s a c h a r g e o f h a l f a l i t r e c o m f o r t a b l y . 

T h e y a r e s u i t a b l e f o r p r e s s u r e s u p t o 5 0 0 a t m o 

s p h e r e s a n d t e m p e r a t u r e s o f 5 0 0 ° C , b u t t h e s e 

l i m i t s a r e w e l l o u t s i d e t h e o r d i n a r y r a n g e o f o r g a n i c 

c h e m i c a l w o r k . I t m u s t b e r e m e m b e r e d , t o o , 

t h a t s p e c i a l m a n o m e t e r s s u i t a b l e f o r t h e s e h i g h 

p r e s s u r e s m u s t b e e m p l o y e d i f s u c h c o n d i t i o n s a r e 

t o b e c a r r i e d o u t . 

G e n e r a l l y s p j e a k i n g , t h e o r d i n a r y l i m i t s o f 

c h e m i c a l r e a c t i o n s c a r r i e d o u t i n t h e s e a u t o c l a v e s 

w o u l d b e u p t o 3 0 0 ° 0 . a n d 6 0 a t m o s p h e r e s , a n d a 

g a u g e c a p a b l e o f s t a n d i n g 1 0 0 a t m o s p h e r e s w i t h 

p e r f e c t s a f e t y w o u l d a c c o r d i n g l y b e e m p l o y e d . 

M o s t g a u g e s h a v e a r e d l i n e m a r k i n g t h e s a f e t y 

l i m i t , a n d a s t h e m a n u f a c t u r e r s a l l o w a v e r y 

l i b e r a l m a r g i n o f s a f e t y , t h e r e i s n o r i s k i f p r e s s u r e s 

a r e k e p t w i t h i n t h e s e l i m i t s . 

T h e n u m b e r o f c y l i n d r i c a l n u t s ( c ) e m p l o y e d i n 

a n a u t o c l a v e o f t h e s i z e d e s c r i b e d i s g e n e r a l l y s i x 

o r e i g h t . 

T h i s t y p e o f a u t o c l a v e c a n b e h e a t e d , e i t h e r b y 

d i r e c t flame, b y a h e a t e d o i l - o r s o l d e r - b a t h , o r 

e l e c t r i c a l l y , a l t h o u g h t h e l a t t e r m e t h o d i s n o t 

u s u a l . W h e n d i r e c t flame i s e m p l o y e d i t i s 

i m p o r t a n t t o u s e a p r o p e r f o r m o f i r o n t r i p o d o r 

m e t a l c a s e , t h e a u t o c l a v e r e s t i n g o n a r i n g w l i i c h 

s u p p o r t s t h e e d g e o f t h e flange {g). T h e b o t t o m 

o f t h e a u t o c l a v e m u s t b e w e l l a b o v e t h e g a s r i n g o r 

w h a t e v e r t y p e o f b u r n e r i s u s e d , s o t h a t i t i s r e a l l y 

h e a t e d i n a n a i r - b a t h , w h i c h s o m e w h a t r e d u c e d 

t h e c h a n c e s o f b u r n i n g a t t h e b o t t o m a n d s i d e s . 
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I f a n o i l - b a t h i s u s e d i t s h o u l d b e a p r o p e r l y 

c o n s t r u c t e d c y l i n d r i c a l l y s h a p e d o n e , i n w h i c h t h e 

a u t o c l a v e i s s u p p o r t e d o n i t s flanged e d g e , a n d w i t h 

s o m e a r r a n g e m e n t w h e r e b y i t c a n b e l i f t e d o u t o f t h e 

o i l a n d a l l o w e d t o d r a i n o v e r t h e b a t h . 

F o r o i l - b a t h w o r k , h o w e v e r , t h e m o s t s a t i s 

f a c t o r y d e s i g n i s t h a t t o b e d e s c r i b e d l a t e r u n d e r 

t y p e N o . 4 . 

Type No. 2 . — T h i s c l a s s m a y b e s a i d t o e m b r a c e 

l a b o r a t o r y a g i t a t o r a u t o c l a v e s u p t o 1 l i t r e c a p a c i t y , 

t h e m o s t g e n e r a l s i z e s b e i n g COO c . c . a n d 1 l i t r e . 

T h e g e n e r a l c o n s t r u c t i o n o f t h e b o d y i s e x a c t l y 

s i m i l a r t o t h e s m a l l n o n - a g i t a t o r t y p e , a n d a 

s a t i s f a c t o r y j o i n t i s m a d e b e t w e e n t h e c o v e r a n d 

t h e b o d y - f l a n g e b y m e a n s o f t h e r a i s e d c i r c u l a r 

r i d g e w o r k i n g i n a g r o o v e a g a i n s t a l e a d o r c o p p e r 

w a s h e r , e x a c t l y a s d e s c r i b e d p r e v i o u s l y . 

P i g . 2 s h o w s t h e a r r a n g e m e n t o f t h e t o p o f t h e 

c o v e r . 

T h e g e n e r a l s u p e r s t r u c t u r e t o b e a r t h e a g i t a t o r 

s h a f t i s s h o w n b y ( a ) , w h i c h i s s o p l a c e d t h a t t h e 

s h a f t (b) p a s s e s t h r o u g h t h e c e n t r e o f t h e c o v e r . 

T h e s h a f t t e r m i n a t e s a t t h e b o t t o m i n t h e a g i t a t o r 

b l a d e , w h i c h i s o f t e n o f t h e a n c h o r t y p e , a l t h o u g h 

m a n y o t h e r d e s i g n s a r e i n u s e f o r s p e c i a l r e q u i r e 

m e n t s . T h e s h a f t p a s s e s t h r o u g h t h e t o p o f t h e 

c o v e r i n t o a h e a v y p i e c e o f m e t a l (c), w h i c h i s 

e i t h e r c a s t a s p a r t o f t h e c o v e r , o r s c r e w s i n t o i t . 

T h i s p i e c e o f m e t a l i s t o r e c e i v e t h e s t u f f i n g - b o x (d), 

w h i c h i s p a c k e d w i t h a s b e s t o s , c o p p e r , l e a d o r s o m e 

s u c h s u i t a b l e m a t e r i a l . A l i b e r a l s i z e o f s t u f f i n g -

b o x s h o u l d b e a l l o w e d , a n d i t s h o u l d b e p o s s i b l e 
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t o t i g h t e n u p a f t e r h e a t i n g h a s c o m m e n c e d b y 

s c r e w i n g i t f u r t h e r d o w n . A f t e r p a s s i n g t h r o u g h 

t h e s t u f f i n g - b o x , t h e s h a f t i s k e y e d o n t o t h e c o g 

w h e e l , w h i c h i s o p e r a t e d b y t h e w o r m - d r i v e ( e ) . 

T h i s d r i v i n g s h a f t i s l u b r i c a t e d b y v a s e l i n e c u p 3 ( / ) 

a t e i t h e r e n d , a n d p o w e r i s a p p l i e d b y m e a n s o f a 

p u l l e y (g) d r i v e n b y r o u n d l e a t h e r b e l t i n g f r o m 

s h a f t i n g o r a s m a l l e l e c t r i c m o t o r . T h e a r r a n g e 

m e n t o f t h e t h e r m o m e t e r t u b e (h) a n d m a n o m e t e r 

(i) r e q u i r e s n o e x p l a n a t i o n . 

I n m a n y o f t h e f i r s t - c l a s s m o d e l s a l l r o t a t o r y 

p a r t s a r e f i t t e d w i t h b a l l b e a r i n g s , w h i l e t w o o t h e r 

p o i n t s o f g r e a t s t r u c t u r a l i m p o r t a n c e a r e , ( i ) , t h e 

a g i t a t o r s h o u l d a l m o s t s c r a p e t h e s i d e s a n d b o t t o m 

o f t h e a u t o c l a v e , a n d ( i i ) t h e t h e r m o m e t e r - t u b e 

s h o u l d b e a s l o n g a s p o s s i b l e , 

T h e s e a u t o c l a v e s c a n b e h e a t e d b y d i r e c t flame, 

i n w h i c h c a s e a p r o p e r l y c o n s t r u c t e d s h e e t - s t e e l 

s u r r o u n d w i t h f u r n a c e - d o o r i s n e c e s s a r y , t h e h e a t 

b e i n g s u p p l i e d b y a l a r g e g a s - r i n g o r F l e t c h e r 

b u r n e r , A m o r e u n i f o r m h e a t i n g i s , h o w e v e r , 

o b t a i n e d i f a n o i l - b a t h i s u s e d . T o r e d u c e t h e 

p o s s i b i l i t y o f l o c a l o v e r - h e a t i n g t o a m i n i m u m , 

s o m e m o d e l s h a v e a n a r r a n g e m e n t w h e r e b y t h e 

o i l i t s e l f i s a g i t a t e d b y m e a n s o f a p l u n g e r d r i v e n 

b y a s e p a r a t e p u l l e y o f f t h e s a m e s h a f t i n g w h i c h 

O p e r a t e s t h e s t i r r e r . 

Type No. 3 . — T h e l a r g e - s i z e a g i t a t o r a u t o c l a v e 

d e s i g n e d f o r l a b o r a t o r y w o r k c a n b e o b t a i n e d i n a 

g r e a t v a r i e t y o f s i z e s , b u t t h e m o s t u s e f u l i s t h a t 

w h i c h w i l l c o m f o r t a b l y t a k e a c h a r g e o f 2 l i t r e s . 

T h i s s i z e n o t o n l y e n a b l e s a c h e m i s t t o m a k e a 
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r e a s o n a b l e q u a n t i t y o f m a t e r i a l f o r s u b s e q u e n t 

r e s e a r c h w o r k , b u t e n a b l e s h i m a l s o t o t r y o u t a 

r e c i p e o n s u c h a s c a l e a s t o g i v e h i m s o m e i d e a 

a s t o h o w t h e p r o c e s s w i l l g o o n t h e l a r g e s c a l e . 

T h e g e n e r a l c o n s t r u c t i o n o f t h i s t y p e o f a u t o 

c l a v e i s s o s i m i l a r t o t h e s m a l l e r o n e d e s c r i b e d u n d e r 

T y p e N o 2 t h a t a d e t a i l e d d e s c r i p t i o n i s u n n e c e s s a r y , 

P i g . 3 b e i n g s e l f - e x p l a n a t o r y . I t w i l l b e s e e n t h a t 

t h e r e i s n o f u n d a m e n t a l d i f f e r e n c e f r o m t h e s m a l l e r 

m o d e l s i n s o f a r a s t h e a r r a n g e m e n t s f o r a g i t a 

t i o n a r e c o n c e r n e d . T h e s e l a r g e r a u t o c l a v e s a r e 

g e n e r a l l y fitted w i t h s o m e f o r m o f v a l v e f o r r e l e a s 

i n g t h e p r e s s u r e , t h e a r r a n g e m e n t s h o w n i n t h e 

d i a g r a m b e i n g u s u a l a n d , o n t h e w h o l e , e f f i c i e n t . 

I t w i l l b e s e e n t h a t a c o m m o n p i p e s e r v e s a s t h e 

o u t l e t t o t h i s v a l v e a n d t o t h e p r e s s u r e g a u g e . 

T h e a d v a n t a g e o f h a v i n g t h i s v a l v e fixed i s t w o 

f o l d . N o t o n l y d o e s i t f o r m a m e a n s o f r e l e a s i n g 

p r e s s u r e s h o u l d a n y t h i n g a b n o r m a l o c c u r , b u t i t 

c a n b e u s e d i n c e r t a i n c l a s s e s o f e x p e r i m e n t f o r 

b l o w i n g o f f s t e a m a t t h e e n d o f t h e r e a c t i o n , 

t h e r e b y a c c e l e r a t i n g t h e r a t e o f c o o l i n g . A l t h o u g h 

o n e m i g h t e x p e c t t h e s e v a l v e s t o b l o c k u p , i n 

£ 3 r a c t i c e t h e y k e e p w o n d e r f u l l y c l e a r , n o r a r e t h e y 

a s o u r c e o f l e a k a g e i f r e a s o n a b l e a t t e n t i o n i s g i v e n 

t o t h e m . 

T h e d i a g r a m s h o w s a n a u t o c l a v e s t a n d i n g i n a 

f u r n a c e f o r " d i r e c t - f i r e " h e a t i n g , g e n e r a l l y b y 

m e a n s o f g a s r i n g s . T h e y c a n , h o w e v e r , b e h e a t e d 

b y e l e c t r i c i t y o r i n a n o i l - b a t h . 

T h e m o d e r n p r a c t i c e o f g o o d firms i s t o s u p p l y 

t h e g a s f u r n a c e s l i n e d w i t h fire-bricks, w i t h a b r i c k 
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b a f f l e u n d e r t h e flue fitted t o t h e b a c k o f t h e 

f u r n a c e . T h e g a s b u r n e r i s s u c h ' t h a t n o d i r e c t 

flames i m p i n g e o n t h e b o t t o m o r s i d e s o f t h e 

a u t o c l a v e . T h i s t y p e o f a u t o c l a v e i s r e a l l y a n 

a l m o s t p e r f e c t m o d e l o f a w o r k s h i g h - p r e s s u r e 

a g i t a t o r p a n , a n d i s c a p a b l e o f s t a n d i n g t e m p e r a 

t u r e s u p t o 3 0 0 ° C , a n d p r e s s u r e s o f 2 0 0 t o 3 0 0 

a t m o s p h e r e s . 

Type No. 4 . — F o r c e r t a i n r e a c t i o n s , i t m a y b e 

n e c e s s a r y t o k e e p t h e w h o l e o f t h e a u t o c l a v e a n d 

c o v e r a t a u n i f o r m t e m p e r a t u r e , a n d u n d e r t h e s e 

c o n d i t i o n s t h e r e a c t i o n w i l l p r o c e e d q u i t e s a t i s 

f a c t o r i l y w i t h o u t a g i t a t i o n . 

I t i s f o r s u c h c a s e s t h a t t h e s p e c i a l o i l - b a t h 

a u t o c l a v e a b o u t t o b e d e s c r i b e d i s d e s i g n e d . T h e 

c a p a c i t y o f t h e a u t o c l a v e s v a r i e s f r o m 5 0 0 c . c . t o 

2 o r 3 l i t r e s , b u t t h e 1 l i t r e s i z e i s t h e m o s t u s e f u l . 

I n g e n e r a l c o n s t r u c t i o n i t i s s i m i l a r t o t h e s t a n d a r d 

n o n - a g i t a t o r a u t o c l a v e s , e x c e p t t h a t i t i s n o t 

u s u a l l y b u i l t q u i t e s o s u b s t a n t i a l l y , b e i n g d e s i g n e d 

m o r e f o r t h e l i m i t o f 2 0 0 a t m o s p h e r e s p r e s s u r e a n d 

t e m p e r a t u r e s u p t o 3 0 0 ° C . T h e m e t h o d o f fitting 

t h e c o v e r a n d t h e a r r a n g e m e n t o f m a n o m e t e r a n d 

t h e r m o m e t e r - t u b e p r e s e n t n o m o d i f i c a t i o n . T h e 

c h i e f p o i n t o f i n t e r e s t t o o b s e r v e i s , t h a t t h e a u t o 

c l a v e r e s t s o n a n u m b e r o f l u g s (a) c a s t o r r i v e t e d 

t o t h e s i d e s o f t h e o i l - b a t h . T h i s l a t t e r i s o f s u c h 

a s i z e t h a t t h e a u t o c l a v e c a n b e c o m p l e t e l y 

i m m e r s e d i n o i l o r o t h e r h e a t i n g m e d i u m t o a 

d e p t h o f 1 i n c h a b o v e t h e c o v e r . T h e p l a t e s (b) 

a r e o f s t e e l a n d a r e a r r a n g e d t o s w i v e l i n o r d e r 

t h a t t h e a u t o c l a v e flange c a n b e m a d e t o r e s t o n 



F I G . 4 . — X o n - A g i t a t o r L a b o r a t o r y A u t o c l a v e f o r 
C o m p l e t e O i l I m m e r s i o n , 

37 
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t h e m w h e n i t i s d e s i r e d t o s t o p t h e e x p e r i m e n t , 

a n d w i t h d r a w f r o m t h e b a t h . T h i s i s p a r t i c u l a r l y 

c o n v e n i e n t , a s i t n o t o n l y e n a b l e s m o s t o f t h e 

s u r p l u s o i l t o d r a i n b a c k i n t o t h e b a t h , b u t a l s o 

f o r m s a u s e f u l m e t h o d o f s u p p o r t w h e n u n d o i n g t h e 

l a r g e r o u n d n u t s p r e p a r a t o r y t o r e m o v i n g t h e 

c o v e r . T h e h e a t i n g o f t h e o i l - b a t h i s b e s t p e r 

f o r m e d b y m e a n s o f a l a r g e r i n g b u r n e r . 

Tupe No. 5 . — I t h a s b e e n s h o w n t h a t t h e l i m i t s 

o f p r e s s u r e a n d t e m p e r a t u r e p o s s i b l e w i t h t h e 

t y p e s o f a x > p a r a t u s p r e v i o u s l y d e s c r i b e d a r e v e r y 

h i g h , i n f a c t h i g h e r t h a n i s u s u a l l y r e q u i r e d h i 

r e s e a r c h w o r k o n s y n t h e t i c d y e s t u f f s , o r g e n e r a l 

o r g a n i c c h e m i s t r y . I t i s s o m e t i m e s n e c e s s a r y , 

h o w e v e r , t o c a r r y o u t r e a c t i o n s u n d e r p r e s s u r e s 

h i g h e r e v e n t h a n 5 0 0 a t m o s p h e r e s a n d t e m p e r a t u r e s 

a b o v e 5 0 0 ° G . 

F o r t h e s e c a s e s , s p e c i a l a p p a r a t u s m u s t b e 

e m p l o y e d w h i c h m a y b e r e g a r d e d a s a u t o c l a v e s , 

a l t h o u g h t h e y a r e r e a l l y m o r e i n t h e n a t u r e o f 

e l e c t r i c f u r n a c e s , e s p e c i a l l y w h e r e v e r y h i g h 

t e m p e r a t u r e s a r e r e q u i r e d . N o g e n e r a l p r i n c i p l e s 

c a n b e l a i d d o w n f o r t h i s t y p e o f v e s s e l . I t m u s t 

v a r y g r e a t l y a c c o r d i n g t o t h e k i n d o f w o r k f o r 

w h i c h i t i s d e s i g n e d . 

O n e e x a m p l e i s a s t e e l v e s s e l o f a b o u t 3 l i t r e s 

c a p a c i t y , fitted w i t h a d j u s t a b l e e l e c t r o d e s a t t h e 

t o p a n d b o t t o m . T h e h e a t i n g m e d i u m i s a 

g r a p h i t e r o d o r t u b e w i t h n i c k e l w a t e r - j a c k e t e d 

h o l d e r s . T h e w h o l e s t e e l v e s s e l i s i t s e l f i m m e r s e d 

h i a w a t e r - j a c k e t o f c a s t i r o n o r s t e e l . A v a l v e 

p a s s e s t h r o u g h t h i s w a t e r - j a c k e t f r o m t h e i n n e r 



Laboratory Autoclaves—Construction 3 9 

s t e e l v e s s e l t o t h e a i r . S o m e t i m e s t h i s v a l v e i s 

fitted w i t h a q u a r t z ; w i n d o w s o t h a t i t i s p o s s i b l e 

t o v i e w t h e i n t e r i o r o f t h e s t e e l v e s s e l w h e n w o r k i n g 

a t h i g h p r e s s u r e s a n d - t e m p e r a t u r e s . 

I t i s p o s s i b l e t o o b t a i n i n t e r n a l t e m p e r a t u r e s o f 

1 5 0 0 ° C . w i t h t h i s t y p e o f a u t o c l a v e a n d p r e s s u r e s 

u p t o 1 0 0 0 a t m o s p h e r e s , a l t h o u g h i t i s n o t s a f e t o g o 

a b o v e 5 0 0 a t m o s p h e r e s i f t h e q u a r t z w i n d o w i s fitted. 

I f v e r y h i g h p r e s s u r e s b u t t e m p e r a t u r e s n o t a b o v e 

5 0 0 ° C . a r e r e q u i r e d , i t i s p o s s i b l e t o u s e a p p a r a t u s 

o f m o r e o r t h o d o x d e s i g n i n w h i c h t h e h e a t i n g 

m e d i u m i s a g a s f u r n a c e . T h e p o i n t s o f i n t e r e s t 

t o n o t e i n c o n s i d e r i n g t h i s t y p e o f a p p a r a t u s a r e 

( 1 ) t h a t o n l y a v e r y g o o d - q u a l i t y h i g h - s p e e d t o o l 

s t e e l i s u s e d i n t h e m a n u f a c t u r e o f t h e a u t o c l a v e , 

( 2 ) t h e w a l l s o f t h e a u t o c l a v e a r e v e r y t h i c k , ( 3 ) 

t h e h e i g h t o f t h e a u t o c l a v e i s v e r y m u c h g r e a t e r 

i n p r o p o r t i o n t o i t s d i a m e t e r t h a n w i t h o r d i n a r y 

m o d e l s . T h i s m e a n s t h a t f o r a n y g i v e n c a p a c i t y 

t h e d i a m e t e r o f t h e r i n g u s e d t o m a k e a , j o i n t b e t w e e n 

t h e c o v e r a n d t h e b o d y i s m u c h l e s s , t h e r e b y 

r e d u c i n g t h e p o s s i b i l i t y o f l e a k a g e . I n o t h e r w o r d s , 

t h e a p p a r a t u s a p p r o a c h e s m o r e t o t h e d i m e n s i o n s 

o f a s t e e l t u b e . A g a i n , a l l t h e b o l t s w h i c h s c r e w 

t h e c o v e r t o t h e b o d y a r e o f h e a v i e r d e s i g n , a n d a 

c o p p e r o r e v e n a s o f t s t e e l r i n g i s u s e d t o m a k e t h e 

j o i n t . 

T h e s e a u t o c l a v e s a r e n o n - a g i t a t o r a n d c a n b e 

m a d e c a p a b l e o f w i t h s t a n d i n g p r e s s u r e s u p t o 

1 0 0 0 a t m o s p h e r e s . 

T h e h e i g h t o f t h e b o d y i s f r o m s i x t o t e n t i m e s 

t h e i n t e r n a l d i a m e t e r . 
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Type No. 6 . — I n a d d i t i o n t o t h o s e a u t o c l a v e s 

s p e c i a l l y d e s i g n e d f o r v e r y h i g h t e m p e r a t u r e s a n d 

p r e s s u r e s , t h e r e a r e n u m e r o u s m o d e l s w h i c h a r e 

n o r m a l i n s o f a r a s t h e i r p r e s s u r e a n d t e m p e r a t u r e 

l i m i t s a r e c o n c e r n e d , b u t w h i c h d e p a r t f r o m t h e 

s t a n d a r d t y p e s i n o t h e r r e s p e c t s . F o r e x a m p l e , 

F I G . O . — A n c h o r D e s i g n F i o . 6 . - — P r o p e l l e r f o r S t i r r i n g 
A g i t a t o r . . T h i n M i x t u r e s . 

t h e r e i s t h e q u e s t i o n o f a g i t a t i o n . B y f a r t h e m o s t 

c o m m o n t y p e o f a g i t a t o r u s e d i n l a b o r a t o r y a u t o 

c l a v e s i s t h e a n c h o r d e s i g n , w h i c h g i v e s e f f i c i e n t 

s t i r r i n g f o r a l l o r d i n a r y p u r p o s e s . A g r e a t a d v a n 

t a g e o f t h i s t y p e o f a g i t a t o r i s t h a t i t c a n b e m a d e 

t o s w e e p w i t h i n ^ i n c h , o r l e s s , o f t h e s i d e s , t h u s 

p r e v e n t i n g t h e a c c u m u l a t i o n o f s o l i d c r u s t s a n d 

c o n s e q u e n t b u r n i n g o f t h e s a m e . A g a i n , t h e 
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t h e r m o m e t e r p i p e c a n b e m a d e t o s l o p e w i t h i n t h e 

s p a c e b e t w e e n t h e s h a f t a n d w i n g s o f t h e a n c h o r , 

t h u s g e t t i n g v e r y n e a r t o t h e b o t t o m o f t h e p a n 

( F i g . 5 ) . T h e d i s a d v a n t a g e o f t h e a n c h o r t y p e o f 

a g i t a t o r i s t h a t , w i t h t h i c k p a s t e s , t h e i n s i d e 

p o r t i o n s a r e o n l y i m p e r f e c t l y s t i r r e d . F o r r e a l l y 

1 7 b valve 

Discharge 
'pipe 

F r a . 7 . — A g i t a t o r f o r R e a c t i o n r e q u i r i n g 
l i t t l e S t i r r i n g . 

e f f i c i e n t s t i r r i n g o f t h i n m i x t u r e s , s a y a n o i l a n d a n 

a q u e o u s l a y e r , t h e r e i s n o t h i n g b e t t e r t h a n a g o o d 

p r o p e l l e r ( F i g . 6 ) . T h i s c a u s e s u p a n d d o w n 

a g i t a t i o n a s w e l l a s t h e u s u a l c i r c u l a r w h i r l p o o l 

k i n d , b u t i t i s n o t v e r y e f f i c i e n t w i t h t h i c k p a s t e s . 

F i g . 7 s h o w s a n a g i t a t o r a r r a n g e m e n t f o r a r e a c t i o n 

i n w h i c h v e r y l i t t l e s t i r r i n g i s n e c e s s a r y , b u t w h e r e 
9 * 
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i t m a y b e r e q u i r e d t o b l o w o f f s a m p l e s o f t h e b a t c h 

f r o m t i m e t o t i m e d u r i n g t h e c o u r s e o f t h e e x p e r i 

m e n t . A f u r t h e r a d v a n t a g e o f t h i s t y p e o f a g i t a t o r 

i s t h a t v e r y s m a l l b a t c h e s c a n b e m a d e , a s t h e 

t h e r m o m e t e r p i p e c o m e s a l m o s t t o t h e b o t t o m o f 

t h e v e s s e l s . 

F I G . 8 . — G a t e A g i t a t o r f o r S t i f f P a s t e s . 

F o r t h e a g i t a t i o n o f s t i f f p a s t e s a f u r t h e r Ci g a t e " 

i s s o m e t i m e s f i t t e d t o t h e a n c h o r t y p e ( F i g . 8 ) , o r 

a d o u b l e a g i t a t o r a u t o c l a v e i s u s e d . T h i s l a t t e r 

i s a n e x c e l l e n t d e v i c e f o r h i g h - s p e e d a g i t a t i o n o f 

a n y s o r t , a n d i s p e r h a p s t h e b e s t o f a l l s y s t e m s 

w h e r e v e r y v i g o r o u s a g i t a t i o n i s e s s e n t i a l a n d t h e 

p r e s s u r e s a r e l o w . A s w i l l b e s e e n i n F i g . 9 3 b o t h 

a g i t a t o r s a r e d r i v e n o f f t h e s a m e p u l l e y i n o p p o s i t e 
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d i r e c t i o n s , t h e t o p b e v e l c o g (x) o p e r a t i n g o n e , a n d 

t h e b o t t o m (y) t h e o t h e r . 

A n o t h e r t y p e o f a u t o c l a v e w o r t h y o f m e n t i o n i s 

t h a t w i t h w h i c h i t i s p o s s i b l e t o i n t r o d u c e , o r t o 

Outer agitator 
driven <ff? inner 
shaft from 
geared wheei oc 

Inner agitator driven 
off outer shaft from 
"Reared wheel y 

F I G . 9 . — D o u b l e A g i t a t o r T y p e of S t i r r i n g . 

T h e g l a n d s z s h o u l d b e p a c k e d s o a s t o s t o p l e a k a g e 
n o t o n l y b e t w e e n t h e o u t e r s h a f t a n d t h e o u t s i d e , 
b u t a l s o b e t w e e n t h e t w o s h a f t s t h e m s e l v e s , o t h e r w i s e 
t h e c o n t e n t s o f t h e a u t o c l a v e w i l l b e d r i v e n u p a n d l e a k 
i n t o t h e g l a n d . T h i s t y p e of p a n i s o n l y s u i t a b l e f o r 
l o w p r e s s u r e . 

e x t r a c t , a g a s w h i l e w o r k i n g a t h i g h p r e s s u r e s . 

T h e a u t o c l a v e s a r e g e n e r a l l y o f a b o u t 5 0 0 c . c . 

c a p a c i t y , o f s p e c i a l s t e e l a n d c a p a b l e o f w i t h -
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s t a n d i n g p r e s s u r e s o f 5 0 0 a t m o s p h e r e s a n d 

t e m p e r a t u r e s u p t o 5 0 0 ° C . 

T h e y a r e s u p p l i e d w i t h m a n o m e t e r , t h e r m o m e t e r -

t u b e a n d t w o v a l v e s , c o n n e c t e d t o i n l e t a n d o u t l e t 

p i p e s r e s p e c t i v e l y . T h e i n l e t p i p e p a s s e s d o w n t o 

t h e b o t t o m o f t h e a u t o c l a v e a n d t h e o u t l e t t o t h e 

t o p . 

T h e r e a r e , o f c o u r s e , m a n y o t h e r t y p e s o f a u t o 

c l a v e , a n d m a k e r s o f s c i e n t i f i c a p p a r a t u s a r e 

g e n e r a l l y q u i t e w i l l i n g t o d i s c u s s t h e r e q u i r e m e n t s 

o f t h e i r c l i e n t s a n d t o d e s i g n f o r s p e c i a l n e e d s . 

F o r e x a m p l e , t h e a u t h o r w o u l d m e n t i o n i n t h i s 

c o n n e c t i o n t h e firm o f C h a s . W . C o o k a n d S o n , o f 

A s h h y - d e - l a - Z o u c h , w h o s e a u t o c l a v e s h e h a s u s e d 

w i t h c o m p l e t e s a t i s f a c t i o n f o r m a n y y e a r s . S o m e 

o f t h e t y p e s d e s c r i b e d i n t h i s c h a p t e r a r e i l l u s t r a t i v e 

o f t h e i r s t a n d a r d m o d e l s . 
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CHAPTER III 

LAB0KAT0KY AUTOCLAVES—USE 

W H I L S T t h e r e a r e a g r e a t v a r i e t y o f c h e m i c a l 

r e a c t i o n s w h i c h a r e b e s t c a r r i e d o u t i n a u t o c l a v e s , 

o r f o r w h i c h a u t o c l a v e s a r e , i f n o t e s s e n t i a l , a t a n y 

r a t e d e s i r a b l e , t h r e e m a y b e t a k e n a s i l l u s t r a t i v e 

o f h i g h p r e s s u r e w o r k . I t s h o u l d , h o w e v e r , b e 

e x p l a i n e d t h a t t h e t e r m " h i g h p r e s s u r e " m e a n s 

p r e s s u r e a b o v e t h e n o r m a l a t m o s p h e r i c p r e s s u r e , 

a n d n o t n e c e s s a r i l y g r e a t p r e s s u r e a s m e a s u r e d h i 

l b s . p e r s q u a r e i n c h . 

T h e t h r e e c h e m i c a l r e a c t i o n s t o b e c o n s i d e r e d 

a r e : 

( 1 ) T h e s u b s t i t u t i o n o f a h y d r o x y - g r o u p f o r 

a s u l p h o n i c a c i d g r o u p . 

( 2 ) T h e s u b s t i t u t i o n o f a n a m i n o - g r o u p f o r a 

h y d r o x y - g r o u p o r a h a l o g e n g r o u p . 

( 3 ) T h e i n t r o d u c t i o n o f o n e o r m o r e a l k y l 

g r o u p s i n t o a n a m i n o - g r o u p . 

T h e p a r t i c u l a r t y p e s o f a p p a r a t u s m o s t s u i t a b l e 

f o r t h e s e r e a c t i o n s d i f f e r v e r y g r e a t l y o n e f r o m t h e 

o t h e r , a n d i t i s b e c a u s e o f t h i s t h a t t h e s e e x a m p l e s 

h a v e b e e n s e l e c t e d . 

( 1 ) T h e first i s t h e w e l l - k n o w n c a u s t i c f u s i o n o r 

" m e l t " p r o c e s s , w h i c h i s o f s u c h g r e a t i m p o r t a n c e 

i n t h e m a n u f a c t u r e o f i n t e r m e d i a t e s f o r a z o -

d y e s t u f f s . G e n e r a l l y s p e a k i n g , t h e p r o c e s s c o n s i s t s 

i n m e l t i n g a c e r t a i n c a l c u l a t e d q u a n t i t y o f c a u s t i c 

s o d a o r p o t a s h , e i t h e r i n t h e a u t o c l a v e i t s e l f , o r 

i n s o m e o t h e r s u i t a b l e v e s s e l f o r t r a n s f e r e n c e t o t h e 

a u t o c l a v e . T h e m e l t e d a l k a l i i s t h e n r a i s e d t o a 

47 
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c e r t a i n t e m p e r a t u r e , w h i c h n a t u r a l l y v a r i e s w i t h 

t h e p a r t i c u l a r p r o c e s s , a n d t h e s u l p h o n i c a c i d , s a y 

o f t h e n a p h t h a l e n e s e r i e s , o r i t s s o d i u m s a l t i s 

c h a r g e d i n . T h i s s u b s t a n c e m a y b e i n t h e f o r m o f 

a d r i e d p o w d e r o r a s t i f f p a s t e ; i n a n y c a s e , i t 

p r o b a b l y c o n t a i n s a l a r g e p r o p o r t i o n o f i n o r g a n i c 

s a l t s s u c h a s s o d i u m c h l o r i d e o r s u l p h a t e . W h e n 

a l l h a s b e e n a d d e d , t h e r e s u l t a n t m i x t u r e i s a s t i f f 

p a s t e , a n d w i l l p r o b a b l y b e a s t i f f p a s t e e v e n a t 

t h e t e m p e r a t u r e o f t h e r e a c t i o n ; m o r e o v e r , t h e 

i n o r g a n i c s a l t s w i l l b e o u t o f s o l u t i o n . T h e s e 

p o i n t s s h o u l d b e c o n s i d e r e d h i t h e c h o i c e o f t h e 

a u t o c l a v e , f o r t o c a r r y o u t s u c h a r e a c t i o n i n a 

n o n - a g i t a t o r a u t o c l a v e h e a t e d b y d i r e c t flame 

w o u l d c e r t a i n l y c a u s e l o c a l b u r n i n g a n d u n e v e n 

m i x i n g o f t h e c h a r g e . P o s s i b l y s o m e p a r t s w o u l d 

b e m e l t e d t o d i h y d r o x y - d e r i v a t i v e s , i f t h e s t a r t i n g 

m a t e r i a l c o n t a i n e d m o r e t h a n o n e s u l p h o n i c a c i d 

g r o u p , w h e r e a s t h e r e w o u l d b e u n c h a n g e d s u l p h o n i c 

a c i d i n t h e c e n t r e o f t h e a u t o c l a v e . 

B y t h i s i t i s n o t m e a n t t h a t i t A v o u l d b e impossible 

t o c a r r y o u t s u c h o p e r a t i o n s i n n o n - a g i t a t o r d i r e c t -

fired l a b o r a t o r y a u t o c l a v e s , b u t r a t h e r t h a t s u c h a 

p i e c e o f a p p a r a t u s w o u l d n o t b e d e s i r a b l e , m u c h 

l e s s i d e a l . 

S i n c e m o s t o f t h e c a u s t i c f u s i o n r e c i p e s g i v e n 

i n s u c h w o r k s a s C a m ' s " M a n u f a c t u r e o f I n t e r 

m e d i a t e P r o d u c t s f o r D y e s " f o r w o r k i n g i n a u t o 

c l a v e s r e c o m m e n d t h e u s e o f c a u s t i c s o d a o f f r o m 

2 5 % t o 5 0 % s t r e n g t h , a n d t e m p e r a t u r e s b e l o w 

2 0 0 ° C . ? i t f o l l o w s t h a t t h e p r e s s u r e s g e n e r a t e d w i l l 
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n o t b e v e r y h i g h . F o r t h i s t y p e o f r e a c t i o n t h e 

p r e s s u r e s r a r e l y e x c e e d 1 0 a t m o s p h e r e s , s o t h e r e i s 

a b s o l u t e l y n o r e a s o n w h y a g i t a t o r a u t o c l a v e s 

s h o u l d n o t b e u s e d . 

A s t h e p a s t e i s f a i r l y s t i f f , t h e t y p e o f t h e 

a g i t a t o r m o s t l i k e l y t o d o i t s w o r k t h o r o u g h l y 

i s t h e a n c h o r d e s i g n , s u p p l e m e n t e d p e r h a p s b y 

a n i n s i d e ;" g a t e , ? ( F i g s . 5 a n d 8 ) . T h e s p e e d o f 

a g i t a t i o n n e e d n o t b e h i g h — i n f a c t t o a t t e m p t h i g h 

s p e e d w o u l d b e t o r i s k b e n d i n g t h e a g i t a t o r b l a d e s , 

s o , a l l t h i n g s c o n s i d e r e d , a n a n c h o r a g i t a t o r a u t o -

c l a v e o f c a p a c i t y , s a y , A t o 1 l i t r e , d r i v e n b y a 

w o r m g e a r , a n d h e a t e d h i a n o i l - b a t h , w o u l d b e t h e 

m o s t s u i t a b l e f o r a p i e c e o f r e s e a r c h w o r k i n v o l v i n g 

c a u s t i c f u s i o n s . 

B e f o r e c o n s i d e r i n g d e t a i l s o f c l o s i n g u p , h e a t i n g , 

a n d o p e n i n g l a b o r a t o r y a u t o c l a v e s w h i c h a r e 

m u c h t h e s a m e w h a t e v e r t h e n a t u r e o f t h e o p e r a 

t i o n p e r f o r m e d i n t h e m , l e t u s b r i e f l y t o u c h o n t h e 

s p e c i a l r e q u i r e m e n t s o f c h e m i c a l r e a c t i o n s ( 2 ) a n d 

( 3 ) . 

(2) T h e o p e r a t i o n o f s u b s t i t u t i n g a n a m i n o -

g r o u p f o r a h y d r o x y - o r a h a l o g e n - g r o u p i s k n o w n 

a s a m i d a t i o n . T h e u s u a l p r o c e d u r e i s t o h e a t t h e 

h y d r o x y - o r h a l o g e n - d e r i v a t i v e w i t h a m m o n i a , 

e i t h e r a q u e o u s o r a l c o h o l i c , w i t h o r w i t h o u t s o d i u m 

b i s u l p h i t e , a t t e m p e r a t u r e s s u f f i c i e n t t o g i v e a 

p r e s s u r e o f 6 to 1 0 a t m o s p h e r e s . T y p i c a l e x a m p l e s 

o f t h e s e r e a c t i o n s c a n b e s e e n i n a n y o r g a n i c t e x t 

b o o k , t h e f o l l o w i n g b e i n g f a i r l y r e p r e s e n t a t i v e o f 

t h i s c l a s s o f w o r k : 
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(a) t h e p r e p a r a t i o n o f 

N H 2 C I 

S 0 3 H - ( > S 0 3 H 
a f r o m \ d . 

N 0 2 N 0 2 

(b) t h e p r e p a r a t i o n o f 

/ \ / X l N H 2 . / V > O H 
^ f r o m 

( c ) t h e p r e p a r a t i o n o f 

S 0 3 H S O 3 H 

I 2 f r o m 

H e r e , t h e n , w e h a v e a f i n a l m i x t u r e a f t e r c h a r g 

i n g , w h i c h i s m u c h t h i n n e r t h a n t h e c a u s t i c f u s i o n s , 

a n d w h i c h w h e n o n t e m p e r a t u r e m a y c o n s i s t o f a n 

o i l a n d a n a q u e o u s s o l u t i o n [ e x a m p l e ( 6 ) ] . I f t h i s 

o p e r a t i o n w e r e c a r r i e d o u t i n a n o n - a g i t a t o r 

a u t o c l a v e , p o o r a n d i n c o n s i s t e n t y i e l d s w o u l d , 

w i t h o u t d o u b t , b e o b t a i n e d , a n d e v e n i f t h e a g i t a 

t i o n w e r e o f t h e s l o w w h i r l p o o l t y p e r e c o m m e n d e d 

f o r c a u s t i c f u s i o n s , i t w o u l d h a r d l y b e s u f f i c i e n t t o 

c o p e w i t h t h e n e e d s o f t h e c a s e . 

T h e p r e s s u r e s , a g a i n , a r e n o t h i g h , a l t h o u g h 

a m m o n i a i s o n e o f t h e m o s t " s e a r c h i n g " o f a l l 

g a s e s , a n d m a n y a g l a n d w h i c h i s p e r f e c t l y t i g h t 

t o s t e a m s h o w s a l e a k t o a m m o n i a . S t i l l , t h a t c a n 

b e d e a l t w i t h , a n d t h e p r e s s u r e w i l l b e a d i m i n i s h i n g 

o n e a s t h e a m i d a t i o n p r o c e e d s , U n d o u b t e d l y t h e 

t y p e o f a g i t a t o r m o s t s u i t a b l e f o r t h e w h i p p i n g u p 

o f a n o i l a n d w a t e r i s t h e p r o p e l l e r , a l t h o u g h t h e 
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t w i n a g i t a t o r s h o w n i n P i g , 9 w o u l d p r o b a b l y b e 

s a t i s f a c t o r y i f t h e g l a n d s d i d n o t l e a k . A w o r m -

d r i v e i s n o t n e c e s s a r y , n o r a l t o g e t h e r d e s i r a b l e , f o r 

b e v e l c o g s w o u l d g i v e a g r e a t e r s p e e d o f a g i t a t i o n 

w i t h o u t h a v i n g t o r u n t h e p u l l e y t o o f a s t . S i n c e 

t h e a g i t a t i o n w i l l k e e p t h e c o n t e n t s o f t h e a u t o c l a v e 

i n c o n s t a n t m o v e m e n t , i t w o u l d b e q u i t e p o s s i b l e 

t o w o r k s a t i s f a c t o r i l y w i t h d i r e c t h e a t i n g , t h e 

a d v a n t a g e b e i n g , o f c o u r s e , s p e e d o f h e a t i n g u p . 

T h e r e i s n o t h i n g t o b e s a i d a g a i n s t o i l - b a t h w o r k , 

h o w e v e r , i f p r o p e r l y c a r r i e d o u t , a n d i t i s p e r h a p s 

e a s i e r t o k e e p s t r i c t l y t o t e m p e r a t u r e c o n d i t i o n s 

w h e n a n o i l - b a t h i s u s e d . O n a c c o u n t o f t h e a c t i o n 

o f a m m o n i a o n c o p p e r i t i s e s s e n t i a l t h a t t h i s m e t a l 

b e n o t u s e d , e i t h e r f o r p a c k i n g r i n g s , w a s h e r s o r 

i n t h e g a u g e . A l e a d r i n g f o r t h e c o v e r , a s b e s t o s 

p a c k i n g f o r t h e g l a n d a n d s t e e l - t u b e g a u g e s a r e 

a s a t i s f a c t o r y c o m b i n a t i o n f o r a m i d a t i o n s . 

( 3 ) E x a m p l e s o f t h i s t y p e o f r e a c t i o n s a r e a s 

f o l l o w s : 

N H - C H 3 N < x S * 

(a) T h e p r e p a r a t i o n o f | | o r j ] 

f r o m a n i l i n e . 

( 6 ) T h e p r e p a r a t i o n o f e t h y l a - n a p h t h y l -

a m i n e f r o m a - n a p h t h y l a m i n e . 

F u r t h e r e x a m p l e s c o u l d b e q u o t e d i n l a r g e 

n u m b e r s , a s t h e s e r e a c t i o n s a r e s i m p l y t y p i c a l 

cc m e t h y l a t i o n s " o r " e t h y l a t i o n s . " 

T h e m o s t c o m m o n m e t h o d s o f i n t r o d u c i n g m e t h y l -

o r e t h y l - g r o u p s i n t o a n a m i n o - g r o u p a r e t r e a t m e n t 
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o f t h e a m m o - b o d y e i t h e r w i t h m e t h y l o r e t h y l 

a l c o h o l a n d a m i n e r a l a c i d , o r w i t h t h e m e t h y l o r 

e t h y l e s t e r s o f m i n e r a l a c i d s , s u c h a s m e t h y l 

s u l p h a t e o r e t h y l c h l o r i d e . 

A l t h o u g h m a n y m e t h y l a t i o n s a n d e t h y l a t i o n s 

c a n b e c a r r i e d o u t u n d e r o r d i n a r y p r e s s u r e , t h e r e 

a r e a g r e a t m a n y c o m m e r c i a l r e c i p e s i n c o n s t a n t 

u s e i n t h e c h e m i c a l i n d u s t r y w h i c h i n v o l v e t h e u s e 

o f a u t o c l a v e s . 

I n w o r k i n g r e c i p e s i n v o l v i n g t h e u s e o f d i l u t e 

m i n e r a l a c i d t h e a u t o c l a v e m u s t n a t u r a l l y b e p r o 

v i d e d w i t h a l i n e r , a n d a l l s t e e l p a r t s p r o t e c t e d i n 

o r d e r t o a v o i d c o r r o s i o n o f t h e a u t o c l a v e a n d t h e 

d e v e l o p m e n t o f e n o r m o u s p r e s s u r e s b y r e a s o n o f 

t h e h y d r o g e n e v o l v e d . I f s u l p h u r i c a c i d i s u s e d , 

i t i s p o s s i b l e t o e m p l o y l e a d a s a p r o t e c t i v e m a t e r i a l , 

b u t i n m o s t c a s e s a n e n a m e l l e d c a s t - i r o n l i n e r i s 

m o r e s a t i s f a c t o r y . T h e m i x t u r e o f t h e a m i n o -

c o m p o u n d ( o r i t s s u l p h a t e o r h y d r o c h l o r i d e ) , 

m i n e r a l a c i d a n d a l c o h o l o f t e n f o r m s a h o m o g e n e o u s 

w h o l e . A c c o r d i n g l y t h i s t y p e o f o p e r a t i o n c a n 

o f t e n b e c a r r i e d o u t i n a n o n - a g i t a t o r a u t o c l a v e 

j u s t a s e a s i l y a n d c o m p l e t e l y a s i n a n a g i t a t o r 

o n e , w h i c h i s a g r e a t a d v a n t a g e , c o n s i d e r i n g t h e 

d i f f i c u l t y i n * s e c u r i n g a d e q u a t e p r o t e c t i o n o f 

t h e * s t e e l a u t o c l a v e f r o m t h e s e a r c h i n g a c i d 

v a p o u r s . 

S o m e t i m e s m e t h y l a t i o n s o r e t h y l a t i o n s a r e 

c a r r i e d o u t b y h e a t i n g a m i x t u r e o f t h e a m i n e , 

m e t h y l o r e t h y l c h l o r i d e a n d m i l k o f l i m e , t h e 

f u n c t i o n o f t h e l a t t e r b e i n g t o a b s o r b t h e a c i d 

f o r m e d i n t h e r e a c t i o n . I n t h i s c a s e , a n a g i t a t o r 
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a u t o c l a v e w o u l d b e u s e d , b u t i t w o u l d n o t b e 

n e c e s s a r y t o e m p l o y t h e e n a m e l l i n e r . 

I n o r d e r t o . f o l l o w e x a c t l y t h e p r o c e d u r e m o s t 

l i k e l y t o e n s u r e t h e s u c c e s s f u l w o r k i n g o f l a b o r a t o r y 

a u t o c l a v e s , l e t u s t a k e a t y p i c a l c a s e — s a y o f t h e 

c a u s t i c f u s i o n o f a s u l p h o n i c a c i d o r a m i n o -

s u l p h o n i c a c i d o f t h e n a p h t h a l e n e s e r i e s t o t h e 

c o r r e s p o n d i n g h y d r o x y - c o m p o u n d — a n d g o o v e r 

c a r e f u l l y e v e r y s t e p t a k e n . 

T h e a u t o c l a v e c h o s e n f o r t h e w o r k w i l l b e a n 

a g i t a t o r o n e o f f r o m 6 0 0 t o 1 0 0 0 c . c . c a p a c i t y , 

t h e t y p e o f a g i t a t o r b e i n g a s i m p l e a n c h o r , o r 

a n a n c h o r r e i n f o r c e d w i t h a n i n s i d e g a t e . T h e 

a u t o c l a v e w i l l b e w o r m - d r i v e n a n d h e a t e d i n a n 

o i l - b a t h . 

T h e s i z e o f t h e b a t c h w i l l b e r e g u l a t e d s o t h a t 

t h e c o m p l e t e c h a r g e b e f o r e s e a l i n g u p o c c u p i e s 

t h r e e - q u a r t e r s t o f o u r - f i f t h s t h e t o t a l c a p a c i t y o f 

t h e a u t o c l a v e s . T h i s i s v e r y i m p o r t a n t a s , o w i n g 

t o t h e e x p a n s i o n o f l i q u i d s o n h e a t i n g , i f t h e c h a r g e 

b e t o o g r e a t , e n o r m o u s p r e s s u r e s w i l l b e g e n e r a t e d 

w h e n t h e h i g h t e m p e r a t u r e i s r e a c h e d . 

T h e a u t h o r h a s k n o w n o f c a s e s i n w h i c h t h e s c r e w 

t h r e a d s o f t h e m a n o m e t e r a n d e v e n t h e c o v e r b o l t s 

h a v e b e e n s t r i p p e d o w i n g t o t h e n e g l e c t o f t h i s 

p r e c a u t i o n . I n c a r r y i n g o u t a s e r i e s o f e x p e r i 

m e n t s i t i s i m p o r t a n t t o k e e p t h e s i z e s o f t h e 

b a t c h e s a p p r o x i m a t e l y c o n s t a n t , f o r t h e g o l d e n 

r u l e i n r e s e a r c h w o r k i s t o a l t e r one f a c t o r , a n d 

one factor only, a t a t i m e . I n s p i t e o f m u c h t h a t 

h a s b e e n w r i t t e n t o t h e c o n t r a r y , i t i s q u i t e p o s s i b l e 

t o c a r r y o u t c a u s t i c f u s i o n s i n a s t e e l a u t o c l a v e 
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w i t h o u t t h e u s e o f a l i n e r , p a r t i c u l a r l y i f t h e f u s i o n 

o f t h e r o c k c a u s t i c w i t h t h e n e c e s s a r y q u a n t i t y o f 

w a t e r i s d o n e i n a c a s t - i r o n v e s s e l , a n d , w h e n m e l t e d , 

t r a n s f e r r e d t o t h e a u t o c l a v e . I f t h e l i n e r i s 

p r o p e r l y fitted w i t h s o l d e r i n t o t h e b o d y o f t h e 

a u t o c l a v e t h e r e c a n , o f c o u r s e , b e n o p o s s i b l e 

o b j e c t i o n t o t h e u s e o f i t . 

L e t u s s u p p o s e , t h e n , t h a t t h e c a l c u l a t e d 

q u a n t i t y o f c a u s t i c s o d a a n d w a t e r h a s b e e n f u s e d 

t o g e t h e r a n d t r a n s f e r r e d t o t h e a u t o c l a v e , a n d t h e 

s u l p h o n i c a c i d o r i t s s o d i u m s a l t i s w e i g h e d o u t 

r e a d y f o r c h a r g i n g . A s t h e r e s u l t a n t m i x t u r e w i l l 

p r o b a b l y b e f a i r l y s t i f f , i t w i l l p e r h a p s b e a d v i s a b l e 

t o h a v e t h e a u t o c l a v e i n i t s o i l - b a t h a n d s o m e h e a t 

a p p l i e d i n o r d e r t o e n d u p w i t h a m i x t u r e a t 7 0 ° C . 

o r h i g h e r . N a t u r a l l y n o h a r d - a n d - f a s t r u l e c a n b e 

l a i d d o w n o n t h i s p o i n t , f o r s o m u c h d e p e n d s o n t h e 

p a r t i c u l a r r e c i p e , b u t t h e final t e m p e r a t u r e b e f o r e 

s e a l i n g u p s h o u l d b e a s l o w a s i s c o m p a t i b l e w i t h 

p r o p e r m i x i n g o f t h e c h a r g e . 

W h e n a l l t h e s u l p h o n i c a c i d h a s b e e n a d d e d , t h e 

m i x t u r e w i l l b e a t h i c k c r e a m , a n d t h e o p e r a t i o n 

o f c l o s i n g t h e a u t o c l a v e i s n o w b e g u n . T h i s i s a 

v e r y i m p o r t a n t s t a g e a n d o n e w h i c h m a y e a s i l y b e 

c a r r i e d o u t i n c o r r e c t l y b y i n e x p e r i e n c e d h a n d s . 

I n t h e first p l a c e , i t i s i m p o r t a n t t o s e e t h a t t h e 

s u n k r i n g i n t h e b o d y flange o f t h e a u t o c l a v e s , 

o n t o w h i c h t h e r a i s e d r i m on t h e c o v e r p r e s s e s , i s 

i n p e r f e c t c o n d i t i o n a n d q u i t e c l e a n . T h i s r i n g 

i s g e n e r a l l y m a d e o f l e a d f o r m o s t l a b o r a t o r y 

p u r p o s e s , a l t h o u g h f o r v e r y h i g h p r e s s u r e s c o p p e r 

i s b e t t e r . T h e c o v e r i s p l a c e d o v e r t h e r o u n d b o l t s 
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o n t o t h e b o d y flange a n d s h a k e n a b o u t t o e n s u r e 

t h a t i t i s " s i t t i n g " n i c e l y . T h e n t h e l a r g e r o u n d 

n u t s a r e t h r e a d e d d o w n u n t i l t h e y j u s t b e g m t o 

g r i p . U p t o t h i s s t a g e n o t h i n g b u t t h e fingers h a s 

b e e n n e c e s s a r y , b u t n o w t w o s t o u t : i t o m m y b a r s ' ' 

s h o u l d b e u s e d . O n e o f t h e s e i s s l i p p e d a l o n g s i d e 

t h e r o u n d n u t s a n d t h e o t h e r t h r e a d e d t h r o u g h t h e 

c i r c u l a r h o l e i n o n e n u t . P r e s s u r e i s n o w e x e r t e d 

s o a s t o t i g h t e n u p t h a t o n e n u t b y h a l f a r e v o l u t i o n . 

T h e b a r s a r e w i t h d r a w n a n d t h e n u t i m m e d i a t e l y 

o p p o s i t e t o t h e o n e first t i g h t e n e d i s n e x t t u r n e d . 

I n t h i s w a y a l l t h e n u t s a r e i n t u r n s c r e w e d d o w n , 

a l w a y s g o i n g f r o m a n y n u t t o t h e o n e i m m e d i a t e l y 

o p p o s i t e t o i t . W h e n a l l t h e n u t s h a v e b e e n s o 

t r e a t e d t w i c e , t h e p r o c e d u r e i s c h a n g e d , a n d t h e 

n u t s a r e s c r e w e d d o w n o n e a f t e r t h e o t h e r , p a s s i n g 

r o u n d a n d r o u n d t h e c o v e r u n t i l i t i s i m p o s s i b l e 

t o s c r e w a n y n u t d o w n a n y f u r t h e r . I t i s a b s o l u t e l y 

u n n e c e s s a r y t o u s e a h a m m e r t o t i g h t e n u p a 

l a b o r a t o r y a u t o c l a v e , a n d s u c h a p r o c e d u r e o n l y 

r i s k s s t r i p p i n g t h e t h r e a d o f t h e s c r e w s . T h e 

a u t o c l a v e i s n o w h e a t e d u p , t h e a g i t a t o r b e i n g r u n 

a t a s t e a d y c o n t i n u o u s s p e e d . U n l e s s t h e r e i s 

s o m e s p e c i a l r e a s o n t o t h e c o n t r a r y , i t i s a s w e l l 

t o h e a t u p t o t h e c o r r e c t t e m p e r a t u r e a s q u i c k l y a s 

p o s s i b l e , w h i c h m a y t a k e a n y t i m e f r o m o n e t o 

s i x h o u r s . 

T h e r a i s i n g o f a n a u t o c l a v e t o t e m p e r a t u r e a n d 

t h e s u b s e q u e n t m a i n t a i n i n g o f i t a t t h a t t e m p e r a 

t u r e i s b y n o m e a n s a n e a s y o p e r a t i o n , b u t o n e t h a t 

r e q u i r e s c o n s i d e r a b l e e x p e r i e n c e . S t i l l , i t i s p o s s i 

b l e t o g i v e s o m e h i n t s a s t o h o w t o s e t a b o u t t h e 
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t a s k w i t h o u t c l a i m i n g t h a t t h e m e t h o d d e s c r i b e d i s 

t h e o n l y p r a c t i c a b l e o n e . 

I n t h e p r e s e n t c a s e l e t u s s u p p o s e t h a t t h e d e s i r e d 

i n t e r n a l t e m p e r a t u r e o f t h e b a t c h i s 1 8 0 ° C , w h i c h 

i s a f a i r l y r e p r e s e n t a t i v e figure f o r t h i s c l a s s o f 

c h e m i c a l a c t i o n . T h e t e m p e r a t u r e o f t h e o i l - b a t h 

c o n t a i n i n g t h e a u t o c l a v e w o u l d b e r a i s e d s t e a d i l y 

t o t h i s figure, w h i c h m i g h t t a k e f r o m o n e t o t w o 

h o u r s . A s t h e r e i s a l w a y s a " l a g " o r d i f f e r e n c e 

i n t e m p e r a t u r e b e t w e e n t h e o i l - b a t h a n d t h e i n s i d e 

o f t h e a u t o c l a v e , e v e n w h e n b o t h a r e p e r f e c t l y 

c o n s t a n t a n d s t e a d y , t h e r e i s n o r i s k r u n i n r a i s i n g 

t h e o i l - b a t h s t r a i g h t a w a y t o t h e d e s i r e d t e m p e r a 

t u r e . A t t h i s p o i n t t h e i n s i d e t e m p e r a t u r e o f t h e 

b a t c h w i l l b e p e r h a p s 1 2 0 ° C , a s s h o w n b y t h e 

t h e r m o m e t e r p l a c e d i n t h e t h e r m o m e t e r - t u b e 

w h i c h h a s p r e v i o u s l y b e e n p a r t i a l l y filled w i t h o i l . 

A n a t t e m p t i s n o w m a d e t o s t e a d y t h e t e m p e r a t u r e 

o f t h e o i l - b a t h b y a d j u s t m e n t o f t h e g a s o r e l e c t r i c 

h e a t i n g a p p l i a n c e s , t h e o b j e c t b e i n g t o s l o w o f f 

t h e r a t e o f h e a t i n g o f t h e o i l - b a t h a n d t o b r i n g i t s 

t e m p e r a t u r e t o a b o u t 1 0 ° t o 2 0 ° C . a b o v e t h e 

d e s i r e d i n t e r n a l t e m p e r a t u r e o f t h e c h a r g e . W h i l e 

t h i s i s b e i n g d o n e , t h e t e m p e r a t u r e o f t h e c h a r g e 

i n t h e a u t o c l a v e r i s e s s t e a d i l y , a n d finally c o m e s t o a 

figure a b o u t 1 0 ° t o 4 0 ° C . b e l o w t h a t o f t h e o i l -

b a t h a t w h i c h i t i s c o n s t a n t . T h e d i f f e r e n c e b e t w e e n 

t h e t w o t e m p e r a t u r e s w h e n b o t h a r e s t e a d y i s t h e 

: c l a g , " a n d d e p e n d s o n t h e c a p a c i t y a n d t h e d e s i g n 

o f t h e a p p a r a t u s . W h e r e t h e l o s s o f h e a t b y r a d i a 

t i o n f r o m o i l - b a t h a n d a u t o c l a v e t o p i s l o w , t h e 

" l a g " i s s m a l l , a n d vice versa. L e t u s s u p p o s e w e 
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h a v e r e a c h e d a p o s i t i o n o f s t e a d i n e s s a n d e q u i l i 

b r i u m . , t h e o i l - b a t h b e i n g 1 9 5 ° C a n d t h e t h e r 

m o m e t e r i n t h e a u t o c l a v e t u b e s h o w i n g 1 7 5 ° C , 

i.e., 5 ° t o o l o w . W e n o w s l i g h t l y i n c r e a s e t h e h e a t 

o n t h e b a t h a n d w a i t t i l l i t c o m e s u p a n d r e m a i n s 

s t e a d y a t 2 0 0 ° C . W h e n t h i s h a s o c c u r r e d i t i s 

p r o b a b l e t h a t t h e r e h a s b e e n n o c h a n g e i n t h e 

a u t o c l a v e t h e r m o m e t e r r e a d i n g , b u t w e m u s t b e 

p a t i e n t , f o r t h e h e a t t a k e s s o m e t i m e t o p a s s f r o m 

t h e b a t h a n d r a i s e t h e t e m p e r a t u r e o f t h e l a r g e 

m a s s o f a u t o c l a v e a n d c h a r g e . O n l y w h e n w e a r e 

s u r e t h a t t h e f u l l e f f e c t o f o u r h e a t i n g o f t h e o i l -

b a t h . h a s b e e n r e f l e c t e d i n t h e t h e r m o m e t e r r e a d i n g 

o f t h e a u t o c l a v e s h o u l d w e c o n s i d e r a f u r t h e r 

i n c r e a s e o r d e c r e a s e i n h e a t o n t h e b a t h i f r e q u i r e d . 

I t i s e s s e n t i a l t h a t a c h e m i s t s h o u l d b e m o s t 

s y s t e m a t i c a n d p a t i e n t i f h e i s t o a c q u i r e a n y s k i l l 

i n r e g u l a t i n g a u t o c l a v e s , p a r t i c u l a r l y t h o s e h e a t e d 

i n o i l - b a t h s . 

O n c e t h e a u t o c l a v e h a s b e e n g o t " o n t e m p e r a 

t u r e " t h e m a i n t e n a n c e o f i t a t t h a t d e g r e e o f h e a t -

i s a s i m p l e m a t t e r p r o v i d e d o n e r e m e m b e r s t h a t 

o n e m u s t n e v e r m a k e s u d d e n a n d d r a s t i c a l t e r a t i o n s 

i n t h e h e a t i n g a n d m u s t a l w a y s w a i t f o r t h e e f f e c t 

o f a n y c h a n g e t o s h o w o n t h e a u t o c l a v e t h e r m o m e t e r 

b e f o r e m a k i n g f u r t h e r a d j u s t m e n t s . I t i s s u r 

p r i s i n g h o w l i t t l e a n a l t e r a t i o n i n g a s s u p p l y t o 

t h e b u r n e r i s n e e d e d h i o r d e r t o c a u s e a r i s e o r f a l l 

o f 5 ° o n t h e a u t o c l a v e t h e r m o m e t e r . 

I t i s a d v i s a b l e t o k e e p a r e c o r d o f t h e p r o g r e s s 

o f t h e e x p e r i m e n t i n t h e f o r m o f a c h a r t , t h e 

f o l l o w i n g b e i n g a t y p i c a l e x a m p l e . 
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T e m p , of 
o i l - b a t h . 

T e m p , o f 
c h a r g e . P r e s s u r e . 

A s s o o n a s t h e t i m e f o r t h e h e a t i n g o f t h e c h a r g e 

a t f u l l t e m p e r a t u r e i s o v e r t h e h e a t i s t u r n e d o f f 

a n d t h e a u t o c l a v e i s a l l o w e d t o c o o l . T h e p r a c t i c e 

o f c o o l i n g v e r y q u i c k l y i n w a t e r i s n o t t o b e r e c o m 

m e n d e d e x c e p t i n c a s e s o f e m e r g e n c y , a s i t i s 

l i a b l e t o c a u s e s t r a i n s m t h e s t e e l o f t h e a u t o c l a v e . 

I n a d d i t i o n , i t i s a p r o c e d u r e w h i c h i t w o u l d b e 

h n p o s s i b l e t o i m i t a t e o n a l a r g e s c a l e . I t i s , 

h o w e v e r , q u i t e r e a s o n a b l e t o l i f t t h e a u t o c l a v e 

f r o m i t s " b a t h a n d a l l o w i t t o c o o l i n t h e a i r o f t h e 

l a b o r a t o r y . T h e c h a r t s h o u l d b e filled u p d u r i n g 

c o o l i n g , a n d t h i s m a y y i e l d v a l u a b l e e v i d e n c e in 

s o m e e x p e r i m e n t s . 

A s r e g a r d s o p e n i n g t h e a u t o c l a v e , t h i s i s a n 

o p e r a t i o n o f s o m e d a n g e r u n l e s s d o n e c o r r e c t l y , 

e s p e c i a l l y i f t h r o u g h t h e e v o l u t i o n o f a g a s d u r i n g 

t h e r e a c t i o n t h e r e i s a r e s i d u a l p r e s s u r e s h o w n o n 

t h e g a u g e e v e n w h e n t h e a u t o c l a v e i s q u i t e c o l d . 

N e v e r t h e l e s s i f c a r r i e d o u t p r o p e r l y a c c i d e n t s n e e d 

n e v e r o c c u r . T h e first s t e p i s t o i n s e r t t h e Ci t o m m y 

b a r s " w h i c h w e r e u s e d f o r t i g h t e n i n g u p , o n e 

b e t w e e n t h e b i g r o u n d n u t s t o s t e a d y t h e a u t o c l a v e 

o n i t s s t a n d , a n d t h e o t h e r t h r o u g h o n e p a r t i c u l a r 

n u t . R e f e r e n c e t o t h e d i a g r a m s w i l l s h o w t h e s e 

n u t s t o h a v e c i r c u l a r h o l e s i n t h e m a n d t h e " t o m m y 

b a r s " a r e m a d e j u s t t o f i t t h e s e h o l e s t i g h t l y . 

A l t h o u g h i t w a s p o s s i b l e t o t i g h t e n u p a n a u t o c l a v e 

c o v e r w i t h o u t t h e u s e o f a h a m m e r , i t i s g e n e r a l l y 
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n e c e s s a r y t o h i t t h e t o m m y b a r s m a r t l y w i t h a 

2 l b . h a m m e r i n o r d e r t o l o o s e n t h e n u t . T h e 

m o m e n t t h e n u t i s l o o s e n e d ever so slightly i t i s l e f t 

a n d t h e o p e r a t i o n c a r r i e d o u t o n t h e a d j a c e n t n u t . 

I n t h i s m a n n e r a l l t h e n u t s a r e l o o s e n e d , b u t u n l e s s 

t h e r e i s a h u g e r e s i d u a l p r e s s u r e — s a y 2 0 a t m o 

s p h e r e s — t h e c o v e r w i l l b e s o e m b e d d e d i n t h e l e a d 

r i n g t h a t t h e r e w i l l b e n o a p p a r e n t d i m i n u t i o n i n 

t h e p r e s s u r e o n t h e g a u g e . W h e n a l l t h e n u t s 

h a v e b e e n l o o s e n e d t h e y a r e u n s c r e w e d s l i g h t l y — 

s a y h a l f a r e v o l u t i o n — a n d t h e e d g e o f a w e l l -

s h a r p e n e d c o l d c h i s e l i s p l a c e d b e t w e e n t h e flange 

o f t h e c o v e r a n d t h a t o f t h e a u t o c l a v e . O n d r i v i n g 

t h i s h o m e w i t h a f e w s m a r t b l o w s t h e c o v e r i s 

e a s e d i n t h e l e a d r i n g a n d t h e g a s c a u s i n g t h e 

r e s i d u a l p r e s s u r e , i f a n y , e s c a p e s h a r m l e s s l y w i t h o u t 

s p l a s h i n g t h e c h a r g e o v e r t h e o p e r a t o r . E v e n i f 

' t h e r e i s n o r e s i d u a l p r e s s u r e s h o w n , t h i s p r o c e d u r e 

s h o u l d b e always a d o p t e d , a s o f t e n t h e r e i s a s l i g h t 

p u f f o f g a s w h e n t h e c o v e r i s e a s e d w h i c h w o u l d 

m e a n t h e p r o b a b l e l o s s o f s o m e o f t h e c h a r g e i f t h e 

c o v e r s h o u l d b e t a k e n o f f c a r e l e s s l y . O n c e t h e 

o p e r a t o r h a s a s s u r e d h i m s e l f t h a t t h e c o v e r i s e a s e d 

a n d t h a t a n y p r e s s u r e i n t h e a u t o c l a v e h a s b e e n 

r e l i e v e d , t h e n t h e l a r g e n u t s a r e q u i c k l y u n s c r e w e d 

a n d t h e c o v e r i s e n t i r e l y l i f t e d o f f . 

T h e a u t h o r h a s o p e n e d a u t o c l a v e s s h o w i n g f r o m 

3 0 0 t o 4 0 0 l b . p e r s q . i n c h r e s i d u a l p r e s s u r e w i t h 

p e r f e c t s a f e t y b y a d o p t i n g t h e m e t h o d j u s t 

d e s c r i b e d . 

T o s u m u p , i t s h o u l d b e o b s e r v e d t h a t t h e r e 

a r e c e r t a i n g o l d e n r u l e s g o v e r n i n g t h e s u c c e s s f u l 
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u s e o f l a b o r a t o r y a u t o c l a v e s ^ a n d a l t h o u g h s k i l l e d 

a n d e x p e r i e n c e d c h e m i s t s m a y d e p a r t f r o m t h e s e 

a n d s t i l l o b t a i n s a t i s f a c t o r y r e s u l t s , t h a t d o e s n o t 

a l t e r t h e f a c t t h a t b y s o d o i n g t h e y a r e t a k i n g a 

r i s k w h i c h m a y l e a d t o u n r e l i a b l e a n d u n t r u s t 

w o r t h y w o r k . 

T h e s e r u l e s c a n b e s t a t e d b r i e f l y a s f o l l o w s : 

( 1 ) E m p l o y a n a g i t a t o r a u t o c l a v e w h e r e v e r 

p o s s i b l e , a n d always w h e r e t h e s t a r t i n g m i x t u r e 

o r final r e a c t i o n p r o d u c t i s n o t h o m o g e n e o u s . 

( 2 ) E m p l o y a n o i l - b a t h a s t h e h e a t i n g m e d i u m 

w h e r e v e r p o s s i b l e , a n d a l w a y s w h e r e a s o l i d i s 

l i k e l y t o s e p a r a t e o u t d u r i n g t h e c o u r s e o f t h e 

r e a c t i o n . 

( 3 ) K e e p a c c u r a t e r e c o r d s o f t h e t e m p e r a t u r e o f 

t h e o i l - b a t h , t e m p e r a t u r e o f t h e m i x t u r e a n d 

p r e s s u r e . T h e s e o b s e r v a t i o n s s h o u l d b e c h a r t e d 

e v e r y h a l f - h o u r . 

( 4 ) T r y t o r e g u l a t e t h e s i z e o f t h e b a t c h e s t o 

o c c u p y 7 0 % t o 8 0 % o f t h e c a p a c i t y o f t h e a u t o 

c l a v e w h e n f u l l y c h a r g e d b e f o r e h e a t i n g u p . 

( 5 ) R e m e m b e r t h a t t i m e s p e n t i n c o r r e c t l y 

t i g h t e n i n g u p t h e b o l t s w h i c h h o l d t h e c o v e r t o 

t h e b o d y o f t h e a u t o c l a v e s o a s t o e n s u r e a n e v e n 

p r e s s u r e o n t h e r i n g i s w e l l s p e n t . 

( 6 ) G e t t h e m i x t u r e t o t h e p r o p e r r e a c t i o n 

t e m p e r a t u r e a s q u i c k l y a s p o s s i b l e w i t h o u t t a k i n g 

r i s k o f b u r n i n g . I t i s s a f e r t o f o r c e a n a g i t a t o r 

a u t o c l a v e t h a n a n o n - a g i t a t o r . I n s p e c i a l c a s e s i t 

m a y b e n e c e s s a r y t o h e a t u p s l o w l y i n o r d e r t o c a u s e 

a r e a c t i o n t o t a k e p l a c e o v e r a r a n g e o f t e m p e r a t u r e 

t o a v o i d g e t t i n g t o o h i g h p r e s s u r e s . 
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( 7 ) N e v e r t i g h t e n u p a n y n u t s a n d b o l t s e x c e p t 

t h o s e o n t h e s t u f f i n g - b o x e s w h e n t h e c o n t e n t s o f 

t h e a u t o c l a v e a r e u n d e r p r e s s u r e . 

( 8 ) N e v e r d e p a r t f r o m t h e c o r r e c t m e t h o d o f 

o p e n i n g a n a u t o c l a v e a s p r e v i o u s l y e l a b o r a t e d . 

I t i s p e r f e c t l y s a f e t o o p e n a n a u t o c l a v e w i t h 

r e s i d u a l p r e s s u r e i n s i d e i f t h e p r o p e r p r o c e d u r e i s 

a d o p t e d , b u t t h e c a r e l e s s o p e n i n g o f o n e c o n 

t a i n i n g c a u s t i c s o d a m a y c a u s e t h e o p e r a t o r t o 

l o s e h i s s i g h t . 



S E M I - L A R G E - S C A L E P L A N T 



C H A P T E R I V 

S E M I - L A R G E - S C A L E P L A N T 

T H E R E i s s o m e d i f f i c u l t y h i c o r r e c t l y d e f i n i n g 

s e m i - l a r g e - s c a l e p l a n t , a s t h e r e i s b o u n d t o b e a 

g r a d u a l t r a n s i t i o n f r o m t h e v e r y l a r g e l a b o r a t o r y 

a u t o c l a v e t o t h e r e a l l a r g e - s c a l e p l a n t . I t i s h a r d l y 

e n o u g h t o fix l i m i t s i n d e f i n i t e c a p a c i t i e s , n o r i s 

ifc a l t o g e t h e r c o r r e c t t o d e s c r i b e " l a b o r a t o r y " 

a u t o c l a v e s a s t h o s e u s e d f o r e x p e r i m e n t a l w o r k 

a n d (C p l a n t " a s t h o s e u s e d f o r p r o d u c t i o n . 

T h e r e a r e s o m e fine c h e m i c a l s t h e m a r k e t 

r e q u i r e m e n t s o f w h i c h a r e s o s m a l l t h a t t h e y c a n 

b e , a n d a r e , a c t u a l l y m a n u f a c t u r e d b y t h e t r a d e 

i n l a b o r a t o r y a p p a r a t u s , w h i l e o n t h e o t h e r h a n d 

i t i s o f t e n t h e c u s t o m t o p u t b a t c h e s t h r o u g h i n 

s e m i - l a r g e - s c a l e p l a n t s i m p l y a s e x p e r i m e n t s i n 

o r d e r t o d e t e r m i n e w i t h o u t g r e a t c o s t h o w a n e w 

p r o c e s s w i l l g o u n d e r w o r k s c o n d i t i o n s . P e r h a p s 

t h e b e s t c l a s s i f i c a t i o n a n d t h e o n e w h i c h s h o w s t h e 

r e a l d i s t i n c t i o n b e t w e e n l a b o r a t o r y a p p a r a t u s a n d 

s m a l l - s c a l e p l a n t i s t o r e g a r d l a b o r a t o r y a p p a r a t u s 

a s t h a t w h i c h c a n b e m o v e d a b o u t f r o m p l a c e t o 

p l a c e , w h i c h i s c a p a b l e o f b e i n g e m p t i e d o f i t s 

c h a r g e b y h a n d a n d w h o s e c a p a c i t y d o e s n o t 

g r e a t l y e x c e e d 4 o r 5 g a l l o n s . 

S e m i - l a r g e - s c a l e p l a n t i s , t h e n , a p p a r a t u s 

i n s t a l l e d p e r m a n e n t l y i n b r i c k w o r k i n a s h e d 

w h i c h i s w o r k e d b y w o r k m e n u n d e r t h e d i r e c t i o n 

o f a c h e m i s t , a n d w h o s e f u n c t i o n i s e i t h e r t o t e s t 

o u t new p r o c e s s e s o n a s m a l l s c a l e o r t o m a n u f a c t u r e 

s m a l l b a t c h e s o f m a t e r i a l r e q u i r e d i n o n l y m o d e r a t e 

q u a n t i t i e s . 
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T h e c a p a c i t y o f s e m i - l a r g e - s c a l e a u t o c l a v e s i s 

f r o m 5 t o 5 0 g a l l o n s , w h e r e a s a s m a l l - s i z e w o r k s p a n 

w i l l b e a b o u t 2 0 0 g a l l o n s . 

A s w a s f o u n d t o b e t h e c a s e w i t h l a b o r a t o r y -

a p p a r a t u s , s o t h e r e a r e a g r e a t v a r i e t y o f s e m i -

l a r g e - s c a l e p a n s , m a d e t o m e e t a l l s o r t s o f r e q u i r e 

m e n t s . T h e r e a r e f o u r e x a m p l e s , h o w e v e r , w h i c h 

w i l l b e c o n s i d e r e d i n d e t a i l a s b e i n g i n t e r e s t i n g 

a n d r e p r e s e n t a t i v e t y p e s ; 

( 1 ) A m o d e r a t e l y h i g h p r e s s u r e n o n - a g i t a t o r 

a u t o c l a v e . 

( 2 ) A ' m o d e r a t e l y h i g h p r e s s u r e a g i t a t o r 

a u t o c l a v e . 

( 3 ) A v e r y h i g h p r e s s u r e a g i t a t o r a u t o c l a v e . 

( 4 ) S t e a m - j a c k e t a u t o c l a v e s . 

Type No. 1 . — T h e n o n - a g i t a t o r a u t o c l a v e i s 

b e c o m i n g u s e d l e s s a n d l e s s o f l a t e y e a r s o w i n g t o 

t h e g r e a t i m p r o v e m e n t i n t h e d e s i g n o f a g i t a t o r 

p a n s , p a r t i c u l a r l y w i t h r e g a r d t o t h e c o n s t r u c t i o n 

o f t h e g l a n d o f t h e a g i t a t o r s h a f t . S t i l l , f o r s o m e 

p u r p o s e s , a g a s - h e a t e d n o n - a g i t a t o r p a n i s a l l t h a t 

i s r e q u i r e d . T h e p a n a b o u t t o b e d e s c r i b e d i s 

c l a s s i f i e d a s a m o d e r a t e l y h i g h p r e s s u r e o n e , a n d i n 

t h i s c o n n e c t i o n a f e w w o r d s o f e x p l a n a t i o n a r e 

n e c e s s a r y . W e h a v e s e e n t h a t w i t h l a b o r a t o r y 

a p p a r a t u s i t i s q u i t e c o m m o n t o h a v e a u t o c l a v e s , 

a g i t a t o r o r o t h e r w i s e , w h i c h a r e c a p a b l e o f s t a n d i n g 

p r e s s u r e s u p t o 2 0 0 a t m o s p h e r e s . T h e s e h i g h 

p r e s s u r e s a r e s e l d o m r e q u i r e d i n c h e m i c a l r e s e a r c h 

w o r k , s t i l l t h e c o n s t r u c t i o n o f t h e a p p a r a t u s i s s u c h 

t h a t t h e y c o u l d e a s i l y s t a n d t h e m . N a t u r a l l y , 



Semi-large-scale Plant 6 7 

w h e n o n e i s d e a l i n g w i t h l a r g e p a n s , t h e p o s s i b l e 

s o u r c e s o f l e a k a g e a r e m u c h g r e a t e r , a n d h e n c e i t 

b e c o m e s m o r e d i f f i c u l t t o g e t r e a l l y f u l l - s i z e w o r k s 

a u t o c l a v e s t o s t a n d p r e s s i u ' e s w h i c h a r e c o n s i d e r e d 

l o w i n l a b o r a t o r y a p p a r a t u s . S e m i - l a r g e - s c a l e 

p l a n t i s i n t e r m e d i a t e i n t h i s r e s p e c t . 

A g l a n c e a t t h e t a b l e g i v e n o n p . I S i l l u s t r a t e s 

t h i s p o i n t , a n d w e m a y s u m m a r i s e t h e m a t t e r a s 

f o l l o w s ; 

O r d i n a r y l a b o r a t o r y a u t o c l a v e s a g i t a t o r t y p e 

w i l l s t a n d p r e s s u r e s u p t o 3 0 0 a t m o s p h e r e s , w h i l e 

t h e n o n - a g i t a t o r o n e s c a n g o t o 5 0 0 a t m o s p h e r e s . 

R e a l l y " h i g h p r e s s u r e '' l a b o r a t o r y a p p a r a t u s 

c a n b e m a d e t o s t a n d 5 0 0 t o 1 0 0 0 a t m o s p h e r e s 

p r e s s u r e . 

S e m i - l a r g e - s c a l e p l a n t f o r moderately high pres

sures w i l l s t a n d w o r k i n g p r e s s u r e s i n t h e r e g i o n o f 

5 0 a t m o s p h e r e s w h e t h e r a g i t a t o r o r n o n - a g i t a t o r 

t y p e . 

V e r y h i g h p r e s s u r e s e m i - l a r g e - s c a l e p l a n t w h i c h 

i s u s u a l l y o f t h e a g i t a t o r t y p e w i l l w o r k u p t o 2 0 0 

a t m o s p h e r e s . 

I n t h e l a r g e - s c a l e w o r k s c l a s s o f p a n o f c a p a c i t i e s 

2 0 0 g a l l o n s u p w a r d s , n o n - a g i t a t o r p a n s w i l l w o r k 

u p t o 1 0 0 a t m o s p h e r e s , a l t h o u g h t h i s t y p e o f p l a n t 

h a s m a n y d i s a d v a n t a g e s . 

T h e h i g h p r e s s u r e w o r k s p a n o f 4 0 0 g a l l o n s 

c a p a c i t y o r m o r e , fitted w i t h s t u f f i n g - b o x a g i t a t o r , 

h a s a w o r k i n g p r e s s u r e o f 4 0 t o 5 0 a t m o s p h e r e s , 

w h i l e t h e l a r g e r s i z e l o w p r e s s u r e a g i t a t o r a u t o c l a v e 

w o r k s b e s t u p t o 1 0 o r 1 5 a t m o s p h e r e s . 

T o r e t u r n t o o u r T y p e N o . 1 n o n - a g i t a t o r 
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a u t o c l a v e . T h i s i s d e s c r i b e d a s a m o d e r a t e l y h i g h 

p r e s s u r e s e m i - l a r g e - s c a l e p a n , a n d i s t h e r e f o r e 

u s u a l l y o f c a p a c i t i e s o f 2 5 t o 5 0 g a l l o n s a n d w o r k i n g 

p r e s s u r e s o f 4 0 a t m o s p h e r e s . 

K g . 1 0 g i v e s a g e n e r a l i d e a o f t h e t y p e a n d 

s u i t a b l e s e t t i n g o f t h e s e a u t o c l a v e s . A s t h e 

c o n s t r u c t i o n o f t h e p a n i s s o s i m i l a r t o t h e a g i t a t o r 

o n e s w h i c h w i l l b e s h o w n l a t e r i n s e c t i o n d r a w i n g , 

i t w a s t h o u g h t t h a t a g e n e r a l v i e w o f t h e a r r a n g e 

m e n t o f t h i s p a n w o u l d b e m o r e i n t e r e s t i n g . 

T h e a u t o c l a v e i s m a c h i n e d f r o m s o l i d m i l d s t e e l 

f o r g i n g s a n d fitted w i t h p r e s s u r e g a u g e , s a f e t y 

v a l v e , a n d t h e r m o m e t e r p i p e . I t i s s e t i n b r i c k 

w o r k a n d h e a t e d b y g a s b u r n e r s , w h i c h a r e t h e m o s t 

s a t i s f a c t o r y a n d u s u a l m e a n s o f h e a t i n g s e m i -

l a r g e - s c a l e p l a n t . I n a d d i t i o n t o t h e r e g u l a t i o n 

o f t h e g a s p r e s s u r e o n t h e b u r n e r s , s o m e r e g u l a t i o n 

o f t e m p e r a t u r e i s e f f e c t e d b y m e a n s o f t h e d a m p e r 

c o n t r o l l e d b y c h a i n a n d w h e e l a s i l l u s t r a t e d i n t h e 

d i a g r a m . 

Type No. 2 . — T h e m o d e r a t e l y h i g h p r e s s u r e 

a g i t a t o r a u t o c l a v e a b o u t t o b e d e s c r i b e d i s a v e r y 

u s e f u l a n d e f f i c i e n t p i e c e o f p l a n t , a n d r e p r e s e n t s 

t h e l a t e s t m o d e r n p r a c t i c e i n a u t o c l a v e c o n s t r u c t i o n . 

F i g . 1 1 s h o w s a s e c t i o n o f t h i s p a n a n d s e r v e s t o 

i l l u s t r a t e t h e o u t s t a n d i n g f e a t u r e s o f t h e s a m e . 

T h e a u t o c l a v e i s m a d e o f c a s t s t e e l a n d i s 

i m m e r s e d i n a n o i l - b a t h f o r u n i f o r m h e a t i n g . A s 

w i t h m o s t s e m i - l a r g e - s c a l e p l a n t , g a s firing t a k e s 

t h e p l a c e o f t h e o r d i n a r y f u r n a c e . T h e c a p a c i t y o f 

t h i s t y p e o f p a n r a n g e s f r o m 2 0 t o 5 0 g a l l o n s a n d 

t h e b e s t w o r k i n g p r e s s u r e s a r e u p t o 4 0 a t m o s p h e r e s , 
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F I G . 1 0 . — G e n e r a l a r r a n g e m e n t a n d s e t t i n g o f m o d e r 
a t e l y H i g h P r e s s u r e N o n - a g i t a t o r A u t o c l a v e . 
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7 0 Autoclaves and High Pressure Work 

a l t h o u g h i t w o u l d b e q u i t e s a f e t o w o r k u p t o 5 0 

a t m o s p h e r e s . 

T h e c o v e r i s fitted t o t h e flange o f t h e b o d y b y a 

c o p p e r g a s k e t i n a f u l l r e g i s t e r j o i n t , c o n t a c t b e i n g 

m a d e g o o d b y m e a n s o f h e x a g o n a l n u t s a n d b o l t s . 

T h e a g i t a t o r i s o f t h e a n c h o r t y p e a n d p a s s e s 

t h r o u g h a w a t e r - c o o l e d s t u f f i n g - b o x p a c k e d w i t h 

b l a c k - l e a d e d a s b e s t o s o r l e a d r i n g s . 

P o w e r i s a p p l i e d t o t h e p a n b y m e a n s o f a flat 

b e l t p a s s i n g o v e r a " f a s t a n d l o o s e " p u l l e y , w h i c h 

r e n d e r s i t p o s s i b l e t o s t o p t h e a g i t a t i o n a t a 

m o m e n t ' s n o t i c e b y s l i d i n g t h e b e l t o n t o t h e l o o s e 

p u l l e y . A g o o d s p e e d a g i t a t i o n i s s e c u r e d b y 

m e a n s o f b e v e l c o g s . 

O t h e r p o i n t s o f i n t e r e s t a r e t h e u s e o f a l i n e r t o 

p r o t e c t t h e a u t o c l a v e b o d y , t h e s p a c e b e t w e e n t h e 

l i n e r a n d a u t o c l a v e w a l l s b e i n g filled w i t h s o l d e r , 

a n d t h e fitting o f t h e s a f e t y c o l l a r . I t h a s b e e n 

f o u n d t h a t w h e n w o r k i n g a t p r e s s u r e s o v e r 2 0 

a t m o s p h e r e s o r e v e n a t l o w e r p r e s s u r e s in l a r g e -

s i z e a u t o c l a v e s , t h e r e i s a t e n d e n c y f o r t h e a g i t a t o r 

t o b e f o r c e d u p w a r d s . T h i s n o t o n l y c a u s e s g r i n d 

i n g a n d w e a r o n t h e b e v e l c o g s , b u t a l s o t e n d s 

t o c a u s e l e a k a g e t h r o u g h t h e s t u f f i n g - b o x . T h e 

s a f e t y c o l l a r fixed t o t h e s h a f t j u s t b e l o w t h e i n s i d e 

o f t h e c o v e r t a k e s t h i s s t r a i n a n d s o e n s u r e s s m o o t h 

r u n n i n g . A l t h o u g h n o s a f e t y v a l v e i s s h o w n i n t h e 

d i a g r a m , i t i s u s u a l t o f i t o n e , b u t t h e q u e s t i o n a s t o 

t h e m o s t s u i t a b l e k i n d w i l l b e d e a l t w i t h u n d e r t h e 

s e c t i o n d e v o t e d t o l a r g e - s c a l e p l a n t , a s t h i s i s a 

p r o b l e m o f m u c h g r e a t e r c o n c e r n t o t h e u s e r s o f 

l a r g e - s c a l e p l a n t . 
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F I G . 1 1 . — H i g h P r e s s u r e G a s F i r e A u f c o c l a v o S e c t i o n . 
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Type No. 3 . — T h e r e a r e n o w o n t h e m a r k e t ; 

n u m b e r o f s m a l l s e m i - l a r g e - s c a l e a u t o c l a v e s c a p a b l 

o f s t a n d i n g r e a l l y h i g h p r e s s u r e s a n d o f t h e a g i t a t o 

t y p e . T h e p r e s s u r e s r e f e r r e d t o a r e u p t o 2 0 ( 

a t m o s p h e r e s a n d t h e m o s t c o n v e n i e n t c a p a c i t y I 

g a l l o n s , a l t h o u g h i t i s p o s s i b l e t o o b t a i n l a r g e r s i z e s 

N a t u r a l l y w h e n e n o r m o u s p r e s s u r e s o f t h i s d e s c r i p 

t i o n h a v e t o b e r e s i s t e d , a l l p a r t s o f t h e p l a n t m u s t 

b e s o m e w h a t m a s s i v e , a n d a l t h o u g h t h e s e c t i o n i n 

F i g . 1 2 i s n o t i n t e n d e d t o b e s t r i c t l y t o s c a l e , i t 

s e r v e s t o s h o w h o w l i b e r a l m u s t b e t h e a l l o w a n c e 

o f m e t a l i n a u t o c l a v e s o f t h i s t y p e . T o a n y o n e 

f a m i l i a r w i t h a u t o c l a v e s , t h e d i a g r a m i t s e l f w i l l 

s h o w m o s t o f t h e p o i n t s o f i n t e r e s t i n t h i s m o d e l , 

b u t a v e r y b r i e f s u r v e y w i l l n o t , p e r h a p s , b e o u t 

o f p l a c e . 

T h e b o d y o f t h e a u t o c l a v e (a)9 w h i c h i s c a s t i n 

o n e p i e c e , r e s t s o n a n i r o n p l a t f o r m (? / ) s u p p o r t e d 

o n b r i c k w o r k o r a s p e c i a l l y c o n s t r u c t e d f u r n a c e 

c a s i n g h i d i c a t e d b y (x). S u c h s m a l l p a n s a r c 

u s u a l l y d i r e c t l y h e a t e d b y g a s , p r e c a u t i o n s b e i n g 

t a k e n t o a v o i d t h e p l a y o f t h e b u r n e r f l a m e s on t h e 

b o t t o m o r s i d e s o f t h e a u t o c l a v e . O i l - b a t h h e a t i n g 

a s s h o w n f o r t h e l o w e r p r e s s u r e t y p e i n F i g . 1 1 

w o u l d , h o w e v e r , b e p e r f e c t l y s a t i s f a c t o r y a n d i n 

m a n y w a y s s u p e r i o r t o t h e m o s t p e r f e c t s y s t e m o f 

d i r e c t - f i r i n g w i t h b a f f l e p l a t e s . T h e c o v e r o f t h e 

a u t o c l a v e ( 6 ) i s o f i n t e r e s t , a s t h e s h a p e o f t h e i n s i d e 

i s s u c h a s t o a v o i d s h a r p a n g l e s , a v e r y n e c e s s a r y 

t h i n g f o r s e m i - l a r g e - s c a l e p l a n t , w h i c h h a s t o 

w i t h s t a n d v e r y h i g h p r e s s u r e s . T h e c o v e r i s 

f a s t e n e d d o w n o n t o t h e b o d y b y m e a n s o f t h e 
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Fxc i . 1 2 . — S o c t i c f n of H i g h P r e s s u r e A g i t a t o r 
A u t o c l a v e — S e m i - l a r g e - s c a l e P l a n t . 
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h e a v y r o u n d n u t s (d), a p e r f e c t j o i n t b e i n g m a d e 

w i t h a f u l l r e g i s t e r j o i n t a n d c o p p e r g a s k e t ( c ) . 

T h e i n s i d e fittings o f t h e a u t o c l a v e a r e a s u s u a l , 

v i z . a t h e r m o m e t e r p i p e (e) a n d a g i t a t o r ( / ) , t h e 

s h a p e o f t h e l a t t e r b e i n g p e c u l i a r s o a s t o e n a b l e a 

d i s c h a r g e p i p e (g) t o c o m e t o t h e b o t t o m o f t h e p a n . 

T h e d i s c h a r g e p i p e l e a d s t o a h e a v y v a l v e (h) a n d 

finally t o t h e o u t l e t (i), i t b e i n g s o m e t i m e s t h e 

c u s t o m t o h a v e a f u r t h e r v a l v e fitted w h i c h a c t s a s 

a n i n l e t f o r c h a r g i n g o r a s a b l o w - o f f a t t h e e n d o f 

t h e r e a c t i o n . 

T h e a g i t a t o r s h a f t i s f i t t e d w i t h a s a f e t y c o l l a r 

(h) a s d e s c r i b e d p r e v i o u s l y , t h i s b e i n g a l l t h e m o r e 

n e c e s s a r y t o t a k e s t r a i n o f f t h e b e v e l c o g s a t s u c h 

v e r y h i g h p r e s s u r e s . 

T h e s t u f f i n g - b o x (j) i s n o t u s u a l l y w a t e r - c o o l e d 

i n t h e 5 g a l l o n s i z e s , b u t f o r a n y t h i n g m u c h l a r g e r 

i t w o u l d b e b e t t e r s o . T h e u s u a l a r r a n g e m e n t s f o r 

d r i v i n g t h e a g i t a t o r a r e s h o w n (jt l,m>), t h e a d d i 

t i o n o f t h e f a s t a n d l o o s e p u l l e y s (n) b e i n g a v e r y 

n e c e s s a r y s a f e t y p r e c a u t i o n i n s e m i - l a r g e - s c a l e p l a n t . 

A l t h o u g h s m a l l i n s i z e a n d s o m e w h a t i n e f f i c i e n t 

i n a g i t a t i o n , t h i s t y p e o f a u t o c l a v e h a s n u m e r o u s 

a d v a n t a g e s a n d w i l l b e f o u n d c a p a b l e o f v e r y f a i t h 

f u l s e r v i c e f o r e x p e r i m e n t a l w o r k a n d s m a l l - s c a l e 

m a n u f a c t u r e w h e r e h i g h p r e s s u r e s a r e u n a v o i d a b l e . 

Type No. 4 . Steam-jacket Autoclaves.—Although 

t h e r e a r e a g r e a t v a r i e t y o f s p e c i a l d e s i g n s o f s e m i -

l a r g e - s c a l e a u t o c l a v e s , t o o , n u m e r o u s t o m e n t i o n i n 

d e t a i l , n o s e c t i o n o n t h i s s u b j e c t w o u l d b e c o m p l e t e 

w i t h o u t a f e w w o r d s o n s t e a m - j a c k e t p a n s . 

A s t h e n a m e i m p l i e s , t h e s e a r e a u t o c l a v e s i n 
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w h i c h s t e a m i s u s e d a s t h e h e a t i n g m e d i u m , s o m e 

t i m e s d i r e c t f r o m t h e b o i l e r a t h i g h o r l o w p r e s s u r e s 

a n d s o m e t i m e s s u p e r h e a t e d w h e r e h i g h e r t e m 

p e r a t u r e s a r e r e q u i r e d . 

F I G . 1 3 . — H o r i z o n t a l S t a a m - j a c k e t A u t o c l a v e . 

A b r i e f d e s c r i p t i o n o f t w o t y p e s o f s t e a m - h e a t e d 

a u t o c l a v e w i l l n o w f o l l o w : 

(a) H o r i z o n t a l t y p e — l a r g e c a p a c i t y . 

(b) V e r t i c a l t y p e — s m a l l c a p a c i t y f o r h i g h e r 

p r e s s u r e s , 

(a) A t y p i c a l h o r i z o n t a l s t e a m - j a c k e t a u t o c l a v e 

i s s h o w n i n F i g . 1 3 . A l t h o u g h m a d e i n s m a l l e r 

s i z e s , t h e m o s t u s e f u l i s t h e 5 0 - g a l l o n - c a p a c i t y p a n , 

w h i c h h a s a w o r k i n g p r e s s u r e o f 3 0 t o 4 0 a t m o 

s p h e r e s . T h e a u t o c l a v e i t s e l f i s m a d e f r o m s o l i d 

s t e e l f o r g i n g s a n d i s fitted w i t h m a n h o l e a n d l i d 3 

p r e s s u r e g a u g e , i n l e t a n d d i s c h a r g e p i p e s , t o g e t h e r 

w i t h t h e n e c e s s a r y v a l v e s . T h e s t e a m - j a c k e t 
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t a k e s t h e f o r m o f a m i l d s t e e l t u b e f i t t e d i n t o t h e 

a u t o c l a v e c o v e r s a t e i t h e r e n d . I t i s p r o v i d e d w i t h 

i t s o w n g a u g e a n d s a f e t y v a l v e , t h e l a t t e r b e i n g 

o f t h e o r d i n a r y s t e a m - b o i l e r t y p e , a n d i n l e t a n d 

e x h a u s t p i p e s f o r t h e s t e a m s u p p l y . I n o r d e r t o 

p r e v e n t l o s s o f h e a t b y r a d i a t i o n i t i s u s u a l t o h a v e 

t h e s t e a m - j a c k e t w e l l l a g g e d w i t h a t h i c k c o v e r i n g o f 

s u i t a b l e n o n - c o n d u c t i n g m a t e r i a l , s u c h a s s o m e o f 

t h e a s b e s t o s c o m p o s i t i o n p a s t e s s o l d f o r s t e a m p i p e s . 

T h e a g i t a t o r s h a f t r u n s h o r i z o n t a l l y t h r o u g h t h e 

a u t o c l a v e f r o m o n e c o v e r t o t h e o t h e r a n d i s f i t t e d 

w i t h b l a d e s a t i n t e r v a l s a l o n g i t s e n t i r e l e n g t h . 

I t p a s s e s t h r o u g h s t u f f i n g - b o x e s a t e i t h e r e n d , a n d 

i s s u p p o r t e d a l s o a t e a c h e n d b y e x t e r n a l b e a r i n g s . 

P o w e r i s s u p p l i e d b y m e a n s o f a flat b e l t o p e r a t i n g 

f a s t a n d l o o s e p u l l e y s . 

T h e m e a s u r e m e n t o f t e m p e r a t u r e s i n t h i s t y p e 

o f a u t o c l a v e p r e s e n t s s o m e d i f f i c u l t y , a s a s i n g l e 

t h e r m o m e t e r p i p e w o u l d h a r d l y g i v e a t r u l y r e p r e 

s e n t a t i v e r e a d i n g . T h e b e s t m o d e r n p r a c t i c e i s t o 

u s e p y r o m e t e r s w h i c h c a n b e a r r a n g e d t o s l i d e 

i n s i d e t h e h o l l o w a g i t a t o r s h a f t f r o m c i t h e r e n d , 

t h u s r e n d e r i n g i t p o s s i b l e t o o b t a i n a c c u r a t e 

t e m p e r a t u r e m e a s u r e m e n t a t a n y p o i n t . 

(b) T h e v e r t i c a l s t e a m - j a c k e t a u t o c l a v e s h o w n 

i n F i g . 1 4 i s a r a t h e r m o r e h e a v i l y b u i l t t y p e o f p a n 

f o r p r e s s u r e s u p t o 6 0 o r 7 0 a t m o s p h e r e s . T h e 

g e n e r a l c o n s t r u c t i o n o f t h e a u t o c l a v e i s s o s i m i l a r 

t o d e s i g n s p r e v i o u s l y d e s c r i b e d t h a t n o e x p l a n a t i o n 

o f t h e d i a g r a m i n t h a t r e s p e c t i s n e c e s s a r y . T h e 

c a p a c i t y o f t h i s a u t o c l a v e g e n e r a l l y r a n g e s f r o m 

5 t o 2 0 g a l l o n s . T h e p o i n t s o f i n t e r e s t a r e t h o s e 



Outlet steam pipe 

jrhairrlft i m 

Run off tap 
^ a for water 

î g-̂ : 
G a s ' heaters 

F I G . 1 4 . — V e r t i c a l S t e a m - j a c k e t A u t o c l a v e — S e c t i o n . 
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c o n n e c t e d w i t h t h e s t e a m - j a c k e t . T h i s i s o f m i l d 

s t e e l , a n d i s f i t t e d w i t h s a f e t y v a l v e , s t e a m g a u g e 

a n d t h e n e c e s s a r y p i p e s f o r c o n n e c t i n g t o t h e 

s t e a m m a i n s . I n a d d i t i o n , t h e s t e a m - j a c k e t m a y 

b e h e a t e d b y g a s b u r n e r s i n o r d e r t o s u p e r h e a t t h e 

s t e a m 5 b y w h i c h m e a n s t e m p e r a t u r e s u p t o 3 0 0 ° C . 

c a n b e c o n v e n i e n t l y r e a c h e d . 

I f s o d e s i r e d , t h e i n l e t v a l v e c o u l d b e c l o s e d a n d 

t h e s t e a m - j a c k e t u s e d a s a b o i l e r t o g e n e r a t e i t s 

o w n s t e a m . 

I n c o n c l u d i n g t h i s c h a p t e r i t i s n o t i n t e n d e d t o 

d e v o t e a n y s p a c e t o t h e d e t a i l s o f w o r k i n g s e m i -

l a r g e - s c a l e p l a n t . A l t h o u g h t h e r e a r e w i t h o u t 

d o u b t s e v e r a l p o i n t s o f d i f f e r e n c e , g e n e r a l l y s p e a k 

i n g t h e c o n d i t i o n s a p p r o x i m a t e t o t h o s e o f l a r g e -

s c a l e m a n u f a c t u r e , w h i c h w i l l b e c o n s i d e r e d a t s o m e 

l e n g t h i n s u b s e q u e n t c h a p t e r s . 

I n t h o s e m o d e l s w h i c h h a v e not p e r m a n e n t 

b l o w - o v e r p i p e s f i t t e d s u c h a s i n F i g . 1 2 , i t i s u s u a l 

t o e m p t y t h e p a n b y m e a n s o f a s p e c i a l p i p e , w h i c h 

i s i n s e r t e d t h r o u g h t h e c h a r g i n g h o l e o r t h r o u g h a 

h o l e m t h e m a n h o l e l i d a f t e r t h e b a t c h i s c o o l e d 

d o w n a n d t h e p r e s s u r e r e l i e v e d . O n p a s s i n g 

c o m p r e s s e d a i r i n t o t h e p a n t h e c o n t e n t s a r e b l o w n 

o v e r i n t o a n y s u i t a b l e v e s s e l f o r t h e n e x t s t a g e o f 

m a n u f a c t u r e o r e x p e r i m e n t . A l t h o u g h i t h a s b e e n 

i m p o s s i b l e t o s h o w t h e c o m p r e s s e d a i r i n l e t i n t h e 

d i a g r a m s , m o s t s e m i - l a r g e - s c a l e a u t o c l a v e s e x c e p t 

t h e v e r y s m a l l e s t s i z e s h a v e s u c h a f i t t i n g , a s l i f t i n g 

t h e c o v e r a n d b a i l i n g o u t t h e c o n t e n t s b y m e a n s o f 

b u c k e t s w o u l d b e a v e r y c l u m s y a n d t e d i o u s 

o p e r a t i o n t o p e r f o r m f o r e a c h b a t c h . 



T H E C O N S T R U C T I O N A N D U S E 

O F W O R K S A U T O C L A V E S 



C H A P T E R V 

T H E C O N S T R U C T I O N A N D U S E O F W O R K S 

A U T O C L A V E S 

Introduction.—Up t o n o w w e h a v e b e e n c o n 

s i d e r i n g a p p a r a t u s e s s e n t i a l l y d e s i g n e d e i t h e r 

s i m p l y f o r e x p e r i m e n t a l w o r k o r f o r v e r y i n t e r 

m i t t e n t m a n u f a c t u r e p o s s i b l y o f a n e x p e r i m e n t a l 

n a t u r e . W h e n d e a l i n g w i t h t h e s u b j e c t o f w o r k s 

p l a n t , w e m u s t r e m e m b e r t h a t t h i s i s i n t e n d e d f o r 

r e g u l a r r o u t i n e p r o d u c t i o n a n d t h a t t h e r e f o r e 

s e v e r a l f a c t o r s w h i c h u p t o n o w h a v e b e e n o f s m a l l 

i m p o r t a n c e b e c o m e v i t a l . F o r e m o s t a m o n g s t 

t h e s e f a c t o r s i s r e l i a b i l i t y , b y w h i c h o n e m e a n s 

t h a t a s a t i s f a c t o r y d e s i g n o f w o r k s a u t o c l a v e i s 

o n e t h a t i s c a p a b l e o f w i t h s t a n d i n g r e a s o n a b l e w e a r 

a n d t e a r f o r l o n g p e r i o d s w i t h o u t c o n s t a n t l y n e e d 

i n g a t t e n t i o n a t t h e h a n d s o f t h e m a i n t e n a n c e 

e n g i n e e r . W h e n c o n s i d e r i n g t h e d i f f e r e n t t y p e s o f 

w o r k s a u t o c l a v e s a n d c o m p a r i n g t h e m w i t h t h o s e 

o f t h e s e m i - l a r g e - s c a l e o r l a b o r a t o r y s e c t i o n s , i t 

m a y s e e m t h a t s o m e r e p e t i t i o n h a s o c c u r r e d , f o r 

a l l a u t o c l a v e s m u s t n e c e s s a r i l y b e f u n d a m e n t a l l y 

s i m i l a r , b u t t h e c o n d i t i o n s o f w o r k s p r a c t i c e a r e s o 

d i f f e r e n t t h a t i t i s d e s i r a b l e t o t r e a t t h i s b r a n c h o f 

t h e s u b j e c t a s a s e p a r a t e c h a p t e r r e g a r d l e s s o f w h a t 

h a s g o n e b e f o r e . 

A l t h o u g h w o r k s a u t o c l a v e s m a y b e s a i d t o r a n g e 

i n s i z e f r o m 2 5 g a l l o n s t o 2 5 0 0 g a l l o n s , t h e l o w e r 

l i m i t s a r e b e t t e r r e g a r d e d a s s e m i - l a r g e - s c a l e p l a n t , 

w h i l e t h e h i g h e r a r e s o e x c e p t i o n a l a s t o b e o u t s i d e 

t h e s c o p e o f t h i s b o o k . F o r g e n e r a l p u r p o s e s , 

w o r k s a u t o c l a v e s m a y b e t a k e n a s r a n g i n g i n s i z e 

8 1 
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f r o m 2 0 0 g a l l o n s t o 1 0 0 0 g a l l o n s , t h e l a r g e r s i z e s 

b e i n g t h o s e f o r l o w p r e s s u r e s , a n d vice versa. 

I t w a s s t a t e d i n t h e p r e v i o u s c h a p t e r t h a t o w i n g 

t o t h e i m p r o v e m e n t i n t h e m a n u f a c t u r e o f a g i t a t o r 

a u t o c l a v e s , t h e u s e o f t h e n o n - a g i t a t o r t y p e w a s 

b e c o m i n g l e s s c o m m o n , a n d t h i s i s t r u e o f w o r k s 

p l a n t a l s o . F o r t h i s r e a s o n i t i s n o t i n t e n d e d t o 

t a k e a n y p a r t i c u l a r d e s i g n o f t h e w o r k s n o n - a g i 

t a t o r a u t o c l a v e i n t o c o n s i d e r a t i o n , b u t a s i n m a n y 

o l d - e s t a b l i s h e d w o r k s t h e s e p a n s a r e s t i l l d o i n g 

g o o d s e r v i c e a f e w g e n e r a l o b s e r v a t i o n s o n t h e i r 

u s e w i l l s u f f i c e . 

T h e n o n - a g i t a t o r a u t o c l a v e i s o f t e n a s m a l l -

s i z e d p a n m a d e o f v e r y t h i c k s t e e l , a n d i s u s e d f o r 

w h a t m u s t b e r e g a r d e d a s v e r y h i g h p r e s s u r e f r o m 

a w o r k s p o i n t o f v i e w . I n s o m e c a s e s t h e w a l l s 

o f t h e p a n a r e 4 o r 5 i n c h e s t h i c k a n d w h e n 

p r o p e r l y s e a l e d w i l l s t a n d p r e s s u r e s o f 1 0 0 a t m o 

s p h e r e s ; i n d e e d t h e w h o l e p r o b l e m o f g e t t i n g 

w o r k s p a n s t o s t a n d p r e s s u r e s r e s o l v e s i t s e l f i n t o 

t h e p r o b l e m o f g e t t i n g p a c k e d j o i n t s t o r e m a i n 

g o o d . T h e n o n - a g i t a t o r a u t o c l a v e s h a v e s m a l l 

m a n h o l e s f o r c h a r g i n g — f a r t o o s m a l l t o a l l o w a 

m a n t o p a s s t h r o u g h — a n d t h e j o i n t o f t h e c o v e r 

o n t o t h e b o d y , o n c e m a d e , i s n e v e r b r o k e n u n t i l i t 

i s n e c e s s a r y t o h a v e t h e p a n c l e a n e d o u t a n d 

e x a m i n e d . T h i s j o i n t i s p a c k e d e i t h e r w i t h a l e a d 

r i n g o r t h i c k b l a c k - l e a d e d a s b e s t o s r o p e , a n d 

a l t h o u g h t h e f u l l o r h a l f r e g i s t e r g a s k e t a s i n 

F i g . 1 1 ( C h a p t e r I V ) m i g h t b e e m p l o y e d w i t h 

a d v a n t a g e , i n o l d p a n s i t i s n o t u s u a l . T h e n u t s . 
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a n d b o l t s e m p l o y e d t o e x e r t t h e n e c e s s a r y p r e s s u r e 

b e t w e e n c o v e r a n d b o d y a r e v e r y s t r o n g a n d a s 

n u m e r o u s a s p o s s i b l e . R e a l l y s a t i s f a c t o r y j o i n t s 

h a v e b e e n m a d e b y u s i n g r i n g s 1 i n c h t o 2 i n c h e s 

w i d e a n d | i n c h t o | - i n c h t h i c k , t h e m a t e r i a l b e i n g 

l e a d , c o p p e r , o r b l a c k - l e a d e d a s b e s t o s , a n d i t i s g o o d 

t o b e a r i n m m d t h a t t h e m e t h o d o f t i g h t e n i n g u p 

a n d fitting t h e r i n g i s j u s t a s i m p o r t a n t a s t h e 

m a t e r i a l u s e d . T h e j o i n t b e t w e e n t h e m a n h o l e l i d 

a n d t h e m a n h o l e i n t h e p a n c o v e r i s a n o t h e r s o u r c e 

o f w e a k n e s s , b u t h e r e a g a i n a flat b l a c k - l e a d e d 

a s b e s t o s r i n g g i v e s a g o o d j o i n t , a l t h o u g h i t i s 

a d v i s a b l e t o u s e a f r e s h r i n g f o r e a c h b a t c h . 

N o n - a g i t a t o r a u t o c l a v e s s h o u l d a l w a y s b e o i l -

b a t h - h e a t e d u n l e s s t h e c o n t e n t s a r e a n a b s o l u t e l y 

h o m o g e n e o u s m i x t u r e o f m o b i l e l i q u i d s o r a t h i n 

a q u e o u s s o l u t i o n . T h e a u t h o r o n c e h a d o c c a s i o n 

t o i n v e s t i g a t e v a r i a b l e y i e l d s o f a c a u s t i c f u s i o n o f 

a n a p h t h a l e n e s u l p h o n i c a c i d a n d f o u n d t h a t t h e 

o p e r a t i o n w a s b e i n g c a r r i e d o u t i n a d i r e c t - f i r e d 

n o n - a g i t a t o r a u t o c l a v e . N o * w o n d e r t h e y i e l d s 

w e r e v a r i a b l e ! W h e n w o r k i n g w i t h t h e s e a u t o 

c l a v e s , i t i s v e r y n e c e s s a r y t o h a v e a d e q u a t e 

a r r a n g e m e n t s f o r r e l i e v i n g p r e s s u r e s s h o u l d t h e y 

g e t t o o h i g h . I t h a s b e e n s t a t e d t h a t t h e o r d i n a r y 

s a f e t y v a l v e i s n o t v e r y r e l i a b l e f o r a u t o c l a v e w o r k , 

b u t , a s w i l l b e s h o w n l a t e r , t h e r e a r e d e v i c e s w h i c h 

s e l d o m f a i l , I n t h e e v e n t o f i n t e r n a l d e c o m p o s i 

t i o n s , i f t h e c o v e r a n d m a n h o l e j o i n t s h a d b e e n 

m a d e c o r r e c t l y , i t i s p r o b a b l e t h a t t h e c o n t e n t s 

w o u l d a t t a i n a n e n o r m o u s p r e s s u r e b e f o r e a n y t h i n g 

h a p p e n e d , W i t h n o s a f e t y d e v i c e a n d n o f r i e n d l y 
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a g i t a t o r g l a n d t o p r o t e s t b y l e a k i n g a n d t h e p r e s s u r e 

g a u g e b l o c k e d u p , t h e f i r s t i n t i m a t i o n o f a n y t h i n g 

w r o n g w o u l d b e t h e " b l o w i n g " o f t h e r i n g o f f t h e 

m a n h o l e l i d a n d s u b s e q u e n t e j e c t i o n o f t h e c o n t e n t s 

o f t h e p a n a l l o v e r t h e s h e d . 

A p a r t f r o m t h e f a c t t h a t n o n - a g i t a t o r p a n s a r e 

m o r e l i k e l y t o c o l l e c t a d e p o s i t o n t h e i n s i d e a n d 

t h e r e f o r e s h o u l d b e c l e a n e d o u t m o r e f r e q u e n t l y , 

t h e r o u t i n e o f p e r i o d i c t e s t i n g a n d e x a m i n a t i o n i s 

t h e s a m e a s w i t h a g i t a t o r p a n s . I t i s n o t a l w a y s 

n e c e s s a r y t o r e m o v e t h e c o v e r a n d p u t m e n i n s i d e 

t h e p a n s f o r r e m o v a l o f d e p o s i t s , a l t h o u g h t h i s i s 

t h e l a s t r e s o r t . I f , h o w e v e r , t h e w o r k s c h e m i s t 

w i l l c u l t i v a t e t h e h a b i t o f b o i l i n g o u t h i s p a n s w i t h 

w a t e r w h e n e v e r a n o p p o r t u n i t y p r e s e n t s i t s e l f , 

h e w i l l b e s u r p r i s e d t o find h o w m u c h d i r t a n d 

i n s o l u b l e m a t t e r c a n b e d i s l o d g e d . T h e c o s t i n 

firing i s v e r y l i t t l e , a n d i t m a y m e a n t h a t t h e 

a u t o c l a v e w i l l c o n t i n u e i t s r o u t i n e w o r k f o r h a l f 

a s l o n g a g a i n b e f o r e h a v i n g t o b e d i s m a n t l e d f o r a 

c o m p l e t e s c r a p i n g a n d e x a m i n a t i o n . 

T H E L A R G E - S I Z E L O W P R E S S U R E W O R K S 

A U T O C L A V E 

I t i s i n t e n d e d t o d e v o t e s o m e c o n s i d e r a b l e s p a c e 

t o t h e d e s c r i p t i o n o f t h e c o n s t r u c t i o n o f t h e l o w 

p r e s s u r e w o r k s a u t o c l a v e , a s f o r a l l - r o u n d w o r k 

t h e r e i s n o d o u b t t h a t t h i s , t y p e o f p a n i s t h e m o s t 

u s e f u l t h e w o r k s c h e m i s t h a s a t h i s d i s p o s a l . F i r s t 

o f a l l , w i t h o u t c o n f i n i n g o u r s e l v e s t o s p e c i f i c l i m i t s , 

l e t u s d e c i d e a r e a s o n a b l e r a n g e o f c a p a c i t i e s a n d 

p r e s s u r e s w i t h i n w h i c h t o fix t h e d e f i n i t i o n o f t h i s 
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a u t o c l a v e . O n t h e w o r k s , w o r k i n g w i t h l a r g e 

p a n s , l o w p r e s s u r e s m a y b e s a i d t o r a n g e f r o m 5 t o 

1 5 a t m o s p h e r e s , a n d a l t h o u g h w i t h c a r e f u l a t t e n t i o n 

t o t h e p a c k i n g o f j o i n t s i t m i g h t b e p o s s i b l e t o w o r k 

u p t o 2 0 a t m o s p h e r e s i n t h e t y p e o f a u t o c l a v e t o b e 

c o n s i d e r e d , i t i s g e t t i n g f a r t o o n e a r t o t h e a c t u a l 

t e s t e d l i m i t t o b e s a f e . F o r r e g u l a r r o u t i n e w o r k , 

b y f a r t h e b e s t r e s u l t s a r e o b t a i n e d a t p r e s s u r e s o f 

f r o m 5 t o 1 0 a t m o s p h e r e s , a n d a l t h o u g h t h e s e 

l i m i t s m a y a p p e a r c l o s e t o g e t h e r a n d o n t h e l o w 

s i d e , i t i s s u r p r i s i n g h o w g r e a t a v a r i e t y o f r e a c t i o n s 

c a n b e c a r r i e d o u t a t t h e s e p r e s s u r e s i f t h e r e s e a r c h 

c h e m i s t s e t s h i m s e l f t o t r y t o d e v i s e r e c i p e s 

a c c o r d i n g l y . F o r e x a m p l e , m o s t o f t h e i m p o r t a n t 

h y d r o x y - d e r i v a t i v e s o f t h e n a p h t h a l e n e s e r i e s , 

p a r t i c u l a r l y a m i n o n a p h t h o l s u l p h o n i c a c i d s , c a n b e 

p r e p a r e d b y r e c i p e s w h i c h d o n o t i n v o l v e g r e a t e r 

p r e s s u r e s t h a n 1 0 0 l b . p e r s q u a r e i n c h , w h i l e 

a m i d a t i o n s b o t h i n t h e b e n z e n e a n d n a p h t h a l e n e 

s e r i e s s e l d o m g i v e r i s e t o p r e s s u r e s h i g h e r t h a n 

1 5 0 l b . t o t h e s q u a r e i n c h , a n d e v e n t h a t p r e s s u r e 

d i m i n i s h e s s t e a d i l y o w i n g t o a b s o r p t i o n o f a m m o n i a 

a s t h e r e a c t i o n p r o c e e d s . 

I t c a n b e t a k e n t h e n , t h a t , a l t h o u g h f o r e x p e r i 

m e n t a l w o r k w e n e e d a u t o c l a v e s c a p a b l e o f s t a n d 

i n g m a n y h u n d r e d s o f a t m o s p h e r e s , t h e b u l k o f t h e 

m o s t i m p o r t a n t p r o d u c t s r e q u i r e d i n m a s s b y 

c h e m i c a l i n d u s t r y c a n b e m a d e s u c c e s s f u l l y i n 

c o m p a r a t i v e l y l o w p r e s s u r e p a n s . 

A s r e g a r d s c a p a c i t y a n d t e m p e r a t u r e l i m i t s , 

t h e r e i s l e s s n f e e d f o r e x p l a n a t i o n , a s u n d o u b t e d l y 

t h e m o s t u s e f u l s i z e o f l a r g e A v o r k s a u t o c l a v e i s f r o m 
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6 0 0 t o 1 0 0 0 g a l l o n s c a p a c i t y , w h i l e i t i s s e l d o m t h a t 

t e m p e r a t u r e s h i g h e r t h a n 2 5 0 ° G . a r e r e q u i r e d . 

T h e f r o n t i s p i e c e o f t h i s b o ' o k i s f r o m a p h o t o g r a p h 

o f a l a r g e s i z e l o w p r e s s u r e w o r k s a u t o c l a v e m a n u 

f a c t u r e d b y M e s s r s . A d a m s o n a n d C o . , L t d . , o f 

H y d e , M a n c h e s t e r . T h e a u t h o r h a s u s e d m a n y o f 

t h e s e p a n s a n d s u b j e c t e d t h e m t o a p r a c t i c a l t e s t 

o f r e l i a b i l i t y b y r e a s o n o f m o n t h s o f u n i n t e r m i t t e n t 

d a i l y w o r k i n g q u i t e o u t o f t h e o r d i n a r y . T h e y 

c a m e t h r o u g h t h e t e s t m o s t c r e d i t a b l y a n d c a n b e 

c o n f i d e n t l y q u o t e d a s e x a m p l e s o f f i r s t - c l a s s B r i t i s h 

w o r k m a n s h i p . I n t h e f o l l o w i n g d e s c r i p t i o n s o f a 

l o w p r e s s u r e w o r k s a u t o c l a v e , i t i s n o t i n t e n d e d t o 

f o l l o w i n e v e r y d e t a i l t h e A d a m s o n d e s i g n , b u t t h e 

d e s c r i p t i o n a n d d i a g r a m m a y b e t a k e n a s s u b 

s t a n t i a l l y c o r r e c t a n d c h a r a c t e r i s t i c o f a w o r k s 

a u t o c l a v e o f t h i s t y p e . 

- ^ i g - 1 5 g i v e s a s e c t i o n a l e l e v a t i o n o f t h e p a n , 

a n d i s w o r t h y o f c a r e f u l s t u d y , a s i t s h o w s m a r k e d 

d i f f e r e n c e s i n d e s i g n f r o m t h e l a b o r a t o r y a n d s e m i -

l a r g e - s c a l e p l a n t p r e v i o u s l y c o n s i d e r e d . 

I n t h e first p l a c e , t h e b o d y o f t h e p a n , i n s t e a d o f 

b e i n g c a s t i n o n e p i e c e , c o n s i s t s o f a r i v e t e d c y l i n 

d r i c a l t u b e , m a d e f r o m s h e e t s t e e l , o p e n a t t h e t o p 

t o r e c e i v e t h e c o v e r , a n d a s h a l l o w d i s h f o r t h e 

b o t t o m w h i c h i s r i v e t e d o n t o t h e c y l i n d r i c a l s i d e s . 

I t i s c l a i m e d b y s o m e a u t h o r i t i e s t h a t t h e p r e j u d i c e 

i n f a v o u r o f a r i v e t e d j o i n t b e t w e e n t h e d i s h a n d 

t h e s i d e s i s w i t h o u t f o u n d a t i o n , b u t m o s t w o r k s 

c h e m i s t s w h o h a v e h a d e x p e r i e n c e o f b o t h r i v e t e d 

a n d w e l d e d j o i n t s w i l l f a v o u r t h e f o r m e r . 

T h e d e p t h o f t h e c y l i n d r i c a l p a r t o f t h e a u t o c l a v e 
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f r o m t h e c o v e r flange t o t h e b e g i n n i n g o f t h e cl 

i s f r o m 5 f e e t 6 i n c h e s t o 6 f e e t , w h i l e t h e d e j 

o f t h e d i s h i n t h e c e n t r e i s 1 f o o t . T h e h e i g h t 

t h e d o m e d c o v e r i s a b o u t 1 0 i n c h e s a n d t h e i n t e r i 

d i a m e t e r o f t h e a u t o c l a v e 4 f e e t 6 i n c h e s . 

S u c h - a p a n h a s a c a p a c i t y o f a b o u t 7 0 0 g a l l o i 

w h i c h i s a v e r y s u i t a b l e s i z e f o r a l l - r o u n d m a r 

f a c t u r i n g p r o c e s s e s . 

T h e flange o n w h i c h t h e c o v e r r e s t s i s e i t h e r of 

a s p a r t o f t h e c y l i n d r i c a l b o d y o r r i v e t e d , t o 

a l t h o u g h i n a u t o c l a v e s m a d e o f t h i c k e r s t e e l 

m i g h t b e b o l t e d i n t o t h e b o d y , t h e b o l t s b e i n g , 

c o u r s e , n o t t a p p e d t h r o u g h . 

F o r t h i s t y p e o f p a n i t i s s u f f i c i e n t t o u s e s t c 

o f 1 i n c h t h i c k n e s s b o t h f o r t h e s i d e s a n d d i s 

a l t h o u g h t h e c o v e r w o u l d b e t h i c k e r , s a y 2 i n c h c 

I t i s i n t e r e s t i n g t o n o t e t h a t t h e j o i n t m a d e b e t w c t 

t h e c o v e r a n d t h e flange i s o f t h e " h a l f - r e g i s t e r 

t y p e , w h e r e a s u p t o n o w i n p r e v i o u s m o d e l s w e ha" 1 

a l w a y s d e a l t w i t h f u l l r e g i s t e r j o i n t s . F i g . ] 

s h o w s t h e t w o k i n d s o f j o i n t s o n a l a r g e r s e a l 

f r o m w h i c h i t w i l l b e s e e n t h a t t h e f u l l r e g i s t i 

w o u l d b e s e l e c t e d i f v e r y h i g h p r e s s u r e s w e r e t o I 

w i t h s t o o d . F o r t h i s t y p e o f a u t o c l a v e t h e h a l 

r e g i s t e r j o i n t , i f p r o p e r l y p a c k e d , i s o n t h e w h o 

s a t i s f a c t o r y . I n t h i s c o n n e c t i o n i t i s i n t e r e s t i n 

t o n o t e a s u g g e s t i o n w h i c h a p p e a r e d a s a c o n t r 

b u t i o n o f M r . P . B l o o r i n t h e Engineering World c 

M a y 7 t h , 1 9 2 1 . I n t h i s i t i s s h o w n t h a t t h 

p r e s s u r e o f t h e b o l t s o n t h e h a l f - r e g i s t e r j o i n t t e n d 

t o s q u e e z e t h e p a c k i n g m a t e r i a l o u t a t A ( F i g . 1 

a) a n d c a u s e s a h i n g e m o v e m e n t a t B t o b e e x e r t e 
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b y t h e p r e s s u r e i n t h e p a n . T h e s u g g e s t i o n i s t h a t 

t h e f a c e s o f t h e m e t a l t o b e j o i n e d b y h a l f r e g i s t e r 

s h o u l d b e a t a n a n g l e o f J 5 ° w i t h t h e h o r i z o n t a l , 

a n d t h a t a c l e a r a n c e p o r t i o n 0 ( F i g . 1 6 c ) s h o u l d b e 

(a) F u l l r e g i s t e r (b) H a l f r e g i s t e r 

F I G . 1 0 . — E x a m p l e s o f J o i n t s . 

p r o v i d e d . T h e e f f e c t o f s c r e w i n g d o w n w i l l n o w 

c a u s e t h e f a c e s t o find t h e i r t r u e l e v e l , b e s i d e s 

w h i c h t h e r i n g c a n g i v e t o t h e p o i n t 0 a n d fill t h e 

s p a c e a l l o w e d . H a v i n g m a d e s u c h a j o i n t t h e e f f e c t 

o f p r e s s u r e i n t h e p a n w i l l b e t o c a u s e h i n g e a c t i o n 

into t h e r i n g , t h e r e b y m a k i n g t h e j o i n t m o r e s e c u r e . 
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T h e a u t h o r h a s n e v e r p e r s o n a l l y t r i e d s u c h a 

d e v i c e , b u t i t a p p e a r s w e l l w o r t h y o f t r i a l , e s p e c i a l l y 

i n a u t o c l a v e s w o r k i n g u p t o 3 0 - 4 0 a t m o s p h e r e s 

p r e s s u r e . T o r e t u r n t o t h e d e s c r i p t i o n o f t h e l o w 

p r e s s u r e a g i t a t o r a u t o c l a v e , i t m u s t b e n o t i c e d t h a t 

t h e n u t s a n d b o l t s w h i c h s e c u r e t h e h a l f - r e g i s t e r 

j o i n t b e t w e e n t h e b o d y a n d t h e c o v e r o f t h e p a n 

a r e o f m a s s i v e c o n s t r u c t i o n a n d p l a c e d a s c l o s e l y 

t o g e t h e r a s i s p o s s i b l e * I t h a s b e e n s t a t e d t h a t t h e 

i n t e r n a l d i a m e t e r o f t h e p a n i s 4 f e e t 6 i n c h e s , a n d 

s o , a l l o w i n g 1 i n c h t h i c k n e s s o f s t e e l a n d a r e a s o n a b l e 

w i d t h o f flange, t h e t o t a l o v e r - a l l d i a m e t e r o f t h e 

c o v e r i s a b o u t 5 f e e t 6 i n c h e s . H e n c e , i f t h e s e b o l t s 

a r e p l a c e d five o r s i x i n c h e s a p a r t t h a t w i l l m e a n 

b e t w e e n t h i r t y a n d f o r t y a l t o g e t h e r , w h i c h c a i i b e 

t a k e n a s a r e a s o n a b l e n u m b e r t o s e c u r e a g o o d * j o i n t . 

T h e s t e e l s u p e r s t r u c t u r e , w h o s e f u n c t i o n i t i s t o 

s u p p o r t t h e a g i t a t o r s h a f t a n d d r i v i n g w h e e l s , 

c a n n o t b e c a s t i n o n e p i e c e w i t h t h e c o v e r , a s i s t h e 

c a s e w i t h s m a l l e r a u t o c l a v e s , b u t i s b o l t e d o n t o t h e 

c o v e r a s s h o w n i n t h e f i g u r e a t T h e 

h o l e s i n t o w h i c h t h e s e b o l t s g o m u s t n o t b e t a p p e d 

t h r o u g h t h e c o v e r , w h i c h i s o n e r e a s o n w h y a 

l i b e r a l t h i c k n e s s o f m e t a l i s a l l o w e d i n t h e c o v e r . 

I n a s i m i l a r m a n n e r t h e b a s e o f t h e s t u f f i n g - b o x i s 

b o l t e d o n t o t h e c o v e r , t h e t a p p e d h o l e s a g a i n b e i n g 

o n l y a l l o w e d t o p e n e t r a t e a n i n c h i n t o t h e m e t a l . 

A t t e n t i o n i s d r a w n t o t w o p o i n t s o f g r e a t i n t e r e s t 

w h i c h c a n b e s e e n b o t h i n F i g . 1 5 a n d t h e f r o n t i s 

p i e c e . T h e s e a r e , first, t h e h e i g h t o f t h e s t u f f i n g -

b o x , w h i c h i s c o n s i d e r a b l e , a n d , s e c o n d l y , t h e l i b e r a l 

s p a c e a l l o w e d b e t w e e n t h e t o p a n d s i d e s o f t h e 



Construction of Works Autoclaves 9 1 

s t u f f i n g - b o x a n d t h e s t e e l s u p e r s t r u c t u r e w h i c h 

b e a r s t h e a g i t a t o r s h a f t . T h e s e a r e e s s e n t i a l 

f e a t u r e s c h a r a c t e r i s t i c o f g o o d d e s i g n i n a u t o c l a v e s , 

f o r a l a r g e s t u f f i n g - b o x , p r o p e r l y p a c k e d , m e a n s a 

fling for chain 
to take strain. 

Bar r \ s~s 

C±3 
Tightening 
' Nut ' 

V-/ 

Vertical 
Rod 

\J 

Plan of manhole l id . 
(Dotted lines show position 

of packing ring.) 

Hexagonal 
Nut " H : 3 

i-ra-

Ring 

-at B 

Vertical 
s Rod 

Packing 
Rin$± 

Front elevat ion o f manhole lid 
(Bars not shown) 

F I G . 1 7 . — C o v e r of A u t o c l a v e M a n h o l e L i d . 

t i g h t g l a n d , w h i l e l i b e r a l s p a c e r o u n d i t e n s u r e s 

f r e e d o m o f m o v e m e n t w h e n i t i s n e c e s s a r y t o s c r e w 

d o w n t h e c o l l a r o f t h e s t u f f i n g - b o x w h e n t h e p a n i s 

u n d e r p r e s s u r e . 

A l t h o u g h i t h a s n o t b e e n p o s s i b l e t o s h o w i t i n t h e 

d i a g r a m , t h e c o v e r o f t h e a u t o c l a v e s h o u l d h a v e a 
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n u m b e r o f o p e n i n g s i n i t , o f w h i c h t h e f o l l o w i n g a r e 

n e c e s s a r y f o r o r d i n a r y w o r k ( F i g . 1 7 ) : 

( 1 ) A l a r g e o v a l o p e n i n g , k n o w n a s t h e 

m a n h o l e . 

( 2 ) A t a p p e d h o l e f o r t h e t h e r m o m e t e r p i p e . 

( 3 ) A t a p p e d h o l e f o r t h e p i p e l e a d i n g t o t h e 

s a f e t y v a l v e . 

( 4 ) A t a p p e d h o l e f o r t h e p i p e l e a d i n g t o t h e 

p r e s s u r e g a u g e . 

( 5 ) A t a p p e d h o l e f o r t h e p i p e fitted w i t h a 

v a l v e f o r " b l o w i n g o f f . " 

( 6 ) A t a p p e d h o l e f o r t h e p i p e l e a d i n g t o t h e 

c o m p r e s s e d a i r s u p p l y . 

T h e s e w i l l n o w b e c o n s i d e r e d i n t u r n a n d 

c o m m e n t e d o n . 

( 1 ) I n s u c h l a r g e p a n s a s t h e s e a m a n h o l e i s a n 

a b s o l u t e n e c e s s i t y , a s t h e l i f t i n g o f t h e c o v e r i s a n 

o p e r a t i o n i n v o l v i n g t h e u s e o f p u l l e y - b l o c k s , a n d 

m e a n s p u t t i n g t h e a u t o c l a v e o u t o f c o m m i s s i o n 

f o r t h e b e s t p a r t o f a w e e k . O n c e a s a t i s f a c t o r y 

j o i n t h a s b e e n o b t a i n e d b e t w e e n c o v e r a n d b o d y , 

i t s h o u l d o n l y b e b r o k e n w h e n i t b e g i n s t o l e a k 

t h r o u g h w e a r o r f o r t h e p e r i o d i c o v e r h a u l i n g o f t h e 

p l a n t , s a y o n c e e v e r y s i x m o n t h s o r e v e n a y e a r . 

T h e f u n c t i o n o f t h e m a n h o l e i s , t h e r e f o r e , t h e 

c h a r g i n g o f t h e m a t e r i a l f o r t h e b a t c h a n d t h e u s u a l 

m e a n s o f a c c e s s i n t o t h e p a n f o r e x a m i n a t i o n . 

N a t u r a l l y t h e s i z e o f t h e m a n h o l e s h o i x l d b e a s 

s m a l l a s p o s s i b l e , f o r t h e l a r g e r t h e h o l e t h e m o r e 

d i f f i c u l t i t w i l l b e t o m a k e a t i g h t j o i n t w h e n i t i s 

c l o s e d . I t i s u s u a l i n 7 0 0 g a l l o n a u t o c l a v e s t o h a v e 
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t h e m a n h o l e o f o v a l s h a p e a n d j u s t l a r g e e n o u g h f o r 

a n a v e r a g e m a n t o s q u e e z e t h r o u g h . T h e m a n h o l e 

i s c l o s e d b y a h e a v y l i d o f s t e e l a s t h i c k a s t h e r e s t 

o f t h e c o v e r . I n t h e m i d d l e i s a s t o u t r i n g t h r o u g h 

w h i c h c h a i n s c a n p a s s w h i c h b e a r t h e w e i g h t o f t h e 

l i d w h i l e t h e w o r k m e n , a r e a d j u s t i n g t h e p a c k i n g 

r i n g . T h e m a n h o l e l i d i s l a r g e r t h a n t h e o v a l h o l e 

i t i s d e s i g n e d t o c o v e r , a n d h a s , t h e r e f o r e , t o b e 

p a s s e d e d g e w i s e t h r o u g h t h e h o l e i n t o t h e p a n . O n 

i t s o u t e r s i d e a t t h e e x t r e m e e d g e i s p l a c e d a flat 

p a c k i n g r i n g a b o u t a n i n c h w i d e , m a d e o f b l a c k -

l e a d e d a s b e s t o s , w h i c h fits i n t o a s h a l l o w g r o o v e 

d e s i g n e d f o r t h e p u r p o s e . T w o s t o u t r o d s c u t 

w i t h s c r e w t h r e a d s a r e f a s t e n e d a t r i g h t a n g l e s t o 

t h e s u r f a c e o f t h e l i d , a n d t h e s e t h r e a d t h r o u g h 

s t o u t b a r s w h i c h b r i d g e a c r o s s t h e m a n h o l e i t s e l f . 

O n s c r e w i n g d o w n t w o m a s s i v e n u t s , o n e o n e a c h 

r o d , t h e m a n h o l e l i d i s p r e s s e d upwards f i r m l y 

a g a i n s t t h e inside s u r f a c e o f t h e m a n h o l e , t h e 

a s b e s t o s p a c k i n g r i n g c a u s i n g a g a s - t i g h t j o i n t t o b e 

m a d e ? : . I t w i l l b e s e e n t h a t , p r o v i d e d t h e j o i n t i s 

g o o d , t h e e f f e c t o f p r e s s u r e w i l l b e t o p u s h u p t h e 

m a n h o l e l i d m o r e f i r m l y a g a i n s t t h e i n s i d e o f t h e 

c o v e r . T h i s e x p l a n a t i o n i s n e c e s s a r i l y r a t h e r 

i n v o l v e d , b u t a s t u d y o f t h e f r o n t i s p i e c e , w h i c h 

s h o w s c l e a r l y t h e n u t s a n d b a r s h o l d i n g t h e m a n h o l e 

l i d i n p l a c e , t o g e t h e r w i t h T i g . 1 7 , w h i c h s h o w s a 

s k e t c h o f t h e m a n h o l e l i d f r o m d i f f e r e n t p o s i t i o n s , 

s h o u l d h e l p t o m a k e t h i s e x p l a n a t i o n e a s i e r t o 

f o l l o w . 

( 2 ) T h e t h e r m o m e t e r p i p e i s n o t s h o w n i n F i g . 1 5 , 

a s i t w a s d e s i r e d t o i l l u s t r a t e m a i n l y f e a t u r e s o f 
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d i f f e r e n c e b e t w e e n w o r k s a n d l a b o r a t o r y p a n s . 

T h e g e n e r a l c o n s t r u c t i o n a n d f u n c t i o n o f t h e 

t h e r m o m e t e r p i p e a r e j u s t t h e s a m e i n t h e s e l a r g e 

a u t o c l a v e s a s i n t h e l a b o r a t o r y o n e s . I t i s a 

n a r r o w t u b e , s a y o f 1 i n c h b o r e , o f t h i c k - w a l l e d 

s t e e l p i p i n g w i d e e n o u g h t o c o n v e n i e n t l y a c c o m m o 

d a t e t h e w o r k s t h e r m o m e t e r s , a n d i s a r r a n g e d t o 

r e a c h a s n e a r t h e b o t t o m o f t h e p a n a s p o s s i b l e . A s 

t h e r e i s g e n e r a l l y p l e n t y o f r o o m o n t h e c o v e r t o p , 

t h e w o r k s t h e r m o m e t e r p i p e s p a s s v e r t i c a l l y d o w n 

w a r d s , r a t h e r t h a n a t a s l a n t , a s w a s s o o f t e n t h e 

c a s e i n l a b o r a t o r y a p p a r a t u s . T h e r e i s n o p a r t i 

c u l a r v i r t u e i n t h i s e x c e p t t h a t i t i s p r o b a b l y e a s i e r 

t o a v o i d b r e a k a g e o f t h e t h e r m o m e t e r i f i t c o m e s 

o u t v e r t i c a l l y f r o m t h e p i p e . A f e w w o r d s a t t h i s 

p o i n t o n w o r k s t h e r m o m e t e r s s u i t a b l e f o r a u t o 

c l a v e s m a y n o t b e o u t o f p l a c e . T h e w o r k s t h e r 

m o m e t e r d i f f e r s f r o m t h e u s u a l l a b o r a t o r y o n e h i 

b e i n g o f g r e a t l e n g t h — s a y f r o m 3 f e e t 0 i n c h e s t o 

7 f e e t , t h e s i z e o f t h e b u l b , b o r e o f c a p i l l a r y a n d 

q u a n t i t y o f m e r c u r y i n s i d e b e i n g a r r a n g e d s o t h a t 

t h e s c a l e f r o m 0 ° t o 2 0 0 ° o r 3 6 0 ° 0 . o c c u p i e s t h e 

t o p 1 2 i n c h e s o r 1 8 i n c h e s o f t h e i n s t r u m e n t . 

T h e b e s t w o r k s t h e r m o m e t e r s , e s p e c i a l l y f o r h i g h 

t e m p e r a t u r e s , a r e filled w i t h n i t r o g e n t o p r e v e n t t h e 

c o n d e n s a t i o n o f m e r c u r y v a p o u r i n t h e c o o l u p p e r 

p a r t s . M a n y o f t h e s e i n s t r u m e n t s h a v e e n g r a v e d 

s c a l e s i n s i d e t h e t u b e r a t h e r t h a n t h e g r a d u a t i o n s 

s i m p l y e t c h e d o n t h e o u t s i d e o f t h e g l a s s . I f t h e s e 

i n s i d e s c a l e s a r e r e l i a b l e a n d r i g i d t h i s t y p e i s t h e 

b e t t e r , a s t h e y a r e s o m u c h e a s i e r t o r e a d i n t h e 

s h a d o w s r o u n d t h e p a n . M o r e o v e r , t h e y n e v e r 
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a l t e r , w h e r e a s t h e o t h e r t y p e b e c o m e a t t a c k e d b y 

f u m e s w h i c h d e s t r o y t h e b l a c k m a r k i n g s i n t h e 

e t c h e d l i n e s . I n t h i s c o n n e c t i o n i t i s u s e f u l t o n o t e 

t h a t a n o u t s i d e s c a l e t h e r m o m e t e r w h o s e m a r k i n g s 

h a v e b e c o m e s o f a i n t a s t o b e a l m o s t i n v i s i b l e m a y 

b e b r o u g h t b a c k t o u s e f u l n e s s b y r u b b i n g w i t h a 

c l o t h c o n t a i n i n g a l i t t l e finely-powdered c o p p e r 

o x i d e , m a n g a n e s e d i o x i d e o r c h a r c o a l , w h i c h f i l l s 

u p t h e f i n e l i n e s a n d m a k e s t h e s e a n d t h e figures 

v i s i b l e o n c e m o r e . I n c h o o s i n g a w o r k s t h e r m o -

m e t e r f o r a n y p a r t i c u l a r a u t o c l a v e a t t e n t i o n m u s t 

b e p a i d t o t h e l e n g t h , s o a s t o h a v e t h e s c a l e j u s t 

n i c e l y c l e a r o f t h e t o p o f t h e t h e r m o m e t e r p i p e . 

A n o t h e r e v e n m o r e i m p o r t a n t p o i n t i s t o s e e t h a t 

t h e a m o u n t o f i m m e r s i o n i s r e a s o n a b l y n e a r t o t h a t 

m a r k e d o n t h e t h e r m o m e t e r a s c o r r e s p o n d i n g t o 

t h e g r a d u a t i o n s . W i t h a l a r g e a u t o c l a v e s u c h a s 

t h e o n e w e a r e c o n s i d e r i n g a 6 t o 7 f e e t t h e r 

m o m e t e r w i l l b e s u i t a b l e , a n d t h e s e a r e g e n e r a l l y 

g r a d u a t e d f o r 4 t o 5 f e e t i m m e r s i o n , w h i c h w i l l 

r e p r e s e n t t h e a m o u n t t h a t w i l l b e a c t u a l l y 

i m m e r s e d i n t h e h o t o i l w h e n w o r k i n g w i t h a f u l l -

s i z e d b a t c h . I t i s h a r d l y n e c e s s a r y t o n o t e t h a t 

t h e a m o u n t o f o i l i n t h e t h e r m o m e t e r p i p e s h o u l d 

b e s u c h a s t o fill i t c o n v e n i e n t l y w h e n t h e b a t c h i s 

o n t e m p e r a t u r e — o r d i n a r y m a c h i n e o i l o r h i g h 

b o i l i n g p a r a f f i n f o r m a s u i t a b l e m e d i u m f o r e n s u r i n g 

t h a t t h e t h e r m o m e t e r i s r e g i s t e r i n g a t r u e a n d 

a c c u r a t e m e a s u r e o f t h e t e m p e r a t u r e o f t h e b a t c h , 

( 3 a n d 4 ) I t w a s m e n t i o n e d p r e v i o u s l y t h a t t h e 

q u e s t i o n o f p r o v i d i n g a n a d e q u a t e s a f e t y v a l v e 

f o r a u t o c l a v e s w a s n o t e a s y o f s o l u t i o n . X e v e r -
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t h e l e s s i t i s e s s e n t i a l t o h a v e s o m e s u c h d e v i c e , a n d 

a l t h o u g h t h e o r d i n a r y s t e a m s a f e t y v a l v e s a r e n o t 

v e r y s a t i s f a c t o r y f o r a u t o c l a v e w o r k , w h i l e a c a p 

a t t h e e n d o f a b l o w - o f f p i p e d e s i g n e d t o r u p t u r e a t 

a d e f i n i t e p r e s s u r e l i m i t i s s o m e w h a t c r u d e , t h e r e 

a r e o t h e r n e a t e r a n d f a i r l y e f f e c t i v e d e v i c e s i n 

t e c h n i c a l u s e . A s t h i s i s m o r e a p r o b l e m o f t h e 

h i g h p r e s s u r e w o r k s p a n , i t w i l l b e c o n s i d e r e d w h e n 

d e a l i n g w i t h t h a t p i e c e o f p l a n t . A g a i n , a l t h o u g h 

m a n y a u t o c l a v e s a r e m e r e l y f i t t e d w i t h s t r a i g h t 

p i p e s o f 1 i n c h b o r e l e a d i n g d i r e c t t o s t e e l - t u b e 

p r e s s u r e g a u g e s , t h e r e a r e o n e o r t w o r e f i n e m e n t s 

w o r t h y o f n o t e , p a r t i c u l a r l y r e l a t i n g t o h i g h p r e s s u r e 

l a r g e - s c a l e w o r k o n w h i c h a f e w c o m m e n t s s h o u l d 

b e m a d e a t t h e s a m e t i m e . 

( 5 ) W h e n o n e s p e a k s o f t h e " b l o w - o f f " p i p e o r 

v a l v e i n c o n n e c t i o n w i t h w o r k s a u t o c l a v e s , o n e 

d o e s n o t r e f e r t o t h e e j e c t i o n o f t h e c o n t e n t s o f t h e 

p a n , w h i c h o p e r a t i o n i s m o r e c o m m o n l y d e s c r i b e d 

a s " b l o w i n g o v e r t h e b a t c h . " T h e b l o w - o f f p i p e 

l e a d s f r o m t h e c o v e r t o t h e o u t s i d e o f t h e s h e d a n d 

i s , t h e r e f o r e , g e n e r a l l y s l o p e d u p w a r d s a t a n a n g l e 

o f 6 0 ° w i t h t h e h o r i z o n t a l , a n d p a s s e s o u t o f t h e 

s h e d t h r o u g h t h e w a l l o r r o o f . I t i s c o n t r o l l e d b y 

a g o o d g l a n d v a l v e , f o r l e a k a g e h e r e i s j u s t a s b a d a s 

a n y w h e r e e l s e . T h e f u n c t i o n o f t h i s b l o w - o f f p i p e 

i s t w o - f o l d : 

(a) t o g i v e a m e a n s o f r e l e a s i n g p r e s s u r e i n 

a n e m e r g e n c y , 

( 6 ) t o b l o w o f f s t e a m o r o t h e r v a p o u r a n d 

t h e r e b y g r e a t l y f a c i l i t a t e t h e c o o l i n g r a t e o f 
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t h e c o n t e n t s o f t h e p a n a t t h e e n d o f t h e 

o p e r a t i o n . N a t u r a l l y t h i s c a n o n l y b e 

e m p l o y e d i f t h e p r o d u c t i s n o t v o l a t i l e i n 

s t e a m o r t h e v a p o u r c o n c e r n e d . 

I t w a s s t a t e d t h a t t h i s b l o w - o f f p i p e w a s l e d o u t 

t h r o u g h t h e A v a i l o r r o o f , b u t i f t h i s w a l l i s n e a r a 

r o a d o r p a s s a g e a l o n g w h i c h m e n a r e l i k e l y t o p a s s 

t h e p r o b a b i l i t y o f c o n d e n s e d b o i l i n g w a t e r , e t c . , 

b e i n g d r o p p e d f r o m t h e p i p e m u s t n o t b e f o r g o t t e n . 

I n s u c h c a s e s , i t i s w i s e r t o b r i n g t h e b l o w - o f f p i p e 

d o w n a g a i n a f t e r l e a v i n g t h e s h e d a n d a l l o w i t t o 

e j e c t a n y l i q u i d s o n t o t h e g r o u n d o r i n t o a d r a m . 

( 6 ) T h e p i p e s u p p l y i n g c o m p r e s s e d - a i r s e r v i c e 

t o t h e a u t o c l a v e i s i n m o s t c a s e s a n e c e s s i t y , s i n c e 

i t i s u s u a l t o e v a c u a t e t h e p a n s a t t h e e n d o f 

t h e o p e r a t i o n b y " b l o w i n g o v e r . " T h e m e t h o d s 

w h e r e b y t h e c o n t e n t s o f t h e p a n a r e b l o w n b y 

m e a n s o f c o m p r e s s e d a i r t o t h e d e s i r e d v a t w i l l 

b e f u l l y c o n s i d e r e d w h e n d e a l i n g w i t h t h e w o r k i n g 

o f t h e p l a n t . I n a n y c a s e , a l l a u t o c l a v e s s h o u l d 

h a v e c o m p r e s s e d - a i r s e r v i c e , a s t h i s f o r m s a 

u s u a l m e a n s o f v e n t i l a t i o n w h e n t h e n e c e s s i t y f o r 

e x a m i n a t i o n o f t h e i n t e r i o r c o m e s a l o n g . 

T h e n e x t i t e m s o f c o n s t r u c t i o n a l d e s i g n t o b e 

c o n s i d e r e d a r e t h e a g i t a t o r a n d a g i t a t o r s h a f t . 

T h e l a t t e r c a n b e e i t h e r a r o d o r a t u b e o f s t e e l o f 

a p p r o x i m a t e l y 3 | i n c h e s o r 4 i n c h e s d i a m e t e r > 

t h e t u b u l a r s h a f t b e i n g t h e b e t t e r f o r m a n y r e a s o n s . 

N o t o n l y d o e s a h o l l o w s h a f t e n s u r e l e s s r i s k o f 

b e n d i n g u n d e r a h e a v y l o a d , b u t i t p o s s e s s e s a d v a n 

t a g e s c o n n e c t e d w i t h t h e w o r k i n g o f t h e a u t o c l a v e s 

4 
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w h i c h w i l l b e m o r e f u l l y e l a b o r a t e d i n d u e c o u r s e . 

T h e s h a f t i s g e n e r a l l y t h i c k e r i n s i d e t h e p a n a n d 

n a r r o w s i n d i a m e t e r b e f o r e e n t e r i n g t h e s t u f f i n g -

b o x a t t h e t o p e n d , a n d t h e s e t t i n g i n w h i c h i t 

r o t a t e s a t t h e b o t t o m . A f t e r l e a v i n g t h e s t u f f i n g -

b o x t h e s h a f t p a s s e s t h r o u g h t h e s t e e l s u p e r 

s t r u c t u r e a n d i s k e y e d o r s c r e w e d o n t o t h e l a r g e 

b e v e l c o g - w h e e l w h i c h f o r m s p a r t o f t h e g e a r i n g 

a r r a n g e m e n t b y m e a n s o f w h i c h t h e a g i t a t o r i s 

d r i v e n . 

T h e d i a g r a m m a t i c a l i l l u s t r a t i o n o f t h e b e v e l c o g s 

a n d f a s t - a n d - l o o s e p u l l e y f o r d r i v i n g o f f t h e 

s h a f t i n g i s s u f f i c i e n t l y c l e a r t o n e e d n o f u r t h e r 

c o m m e n t s a v e t h a t i t i s u s u a l , a n d d e s i r a b l e , t o 

h a v e a l l r o t a t i n g p a r t s w o r k i n g o n b a l l b e a r i n g s . 

A b a l l - r a c e w i l l t h e r e f o r e b e p r o v i d e d i n t h a t p a r t 

o f t h e s t e e l s u p e r s t r u c t u r e m a r k e d bx a n d b2i 

K g 1 5 , i n o r d e r t o e n s u r e s m o o t h e a s y r o t a t i o n o f 

t h e l a r g e b e v e l c o g - w h e e l . 

A s h a s b e e n s t a t e d , t h e a g i t a t o r s h a f t t e r m i n a t e s 

a t i t s l o w e r e n d i n a s e t t i n g o r c u p (C\ G2—Fig. 1 5 ) . 

T h i s i s b o l t e d o n t o t h e d i s h , c a r e b e i n g t a k e n , a s 

u s u a l , t h a t t h e h o l e s a r e n o t t a p p e d t h r o u g h a n y 

f u r t h e r t h a n i s n e c e s s a r y t o g i v e a r e a l l y g o o d , firm 

c o n n e c t i o n . I t i s e s s e n t i a l t h a t t h e b o t t o m o u p > 

t h e s t u f f i n g - b o x , a n d t h e h o l e t h r o u g h t h e u p p e r 

p a r t o f t h e s t e e l s u p e r s t r u c t u r e b e a b s o l u t e l y i n 

a l i g n m e n t s o t h a t t h e s h a f t fits t i g h t l y y e t e a s i l y , 

a n d t h a t n o s t r a i n s a r e s e t u p w h e n i t r e v o l v e s . 

P o i n t s l i k e t h i s d e t e r m i n e w h e t h e r a n a u t o c l a v e 

i s g o i n g t o b e a f a i t h f u l s e r v a n t o r a c o n s t a n t s o u r c e 

o f w o r r y t o t h e m a n w h o w o r k s i t , a s s t r a i n s a n d 
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v i b r a t i o n s i n v a r i a b l y l e a d t o l e a k a g e s u n d < 

p r e s s u r e . 

C o r n i n g t o t h e q u e s t i o n o f t h e s h a p e o f t h 

a g i t a t o r , t h e r e c a n b e n o h a r d - a n d - f a s t r i d e l a i 

d o w n , b u t t h e d e s i g n s h o w n i s o n e t h a t w i l l I 

u s e f u l f o r m o s t c h e m i c a l r e a c t i o n s . I t s h o u l d fc 

n o t e d h o w p e r f e c t l y a n d c l o s e l y t h e a g i t a t o r ; 

m a d e t o fit t h e s h a p e o f t h e p a n — \ i n c h c l e a r a n c 

o n l y b e i n g p r o v i d e d b e t w e e n t h e b l a d e a n d t h 

v e r t i c a l s i d e o f t h e a u t o c l a v e b o d y . T h e a l l e l i c 

a g i t a t o r s h o w n i s s u p p l e m e n t e d s o m e w h a t b y t h 

e x t r a s h o r t b l a d e s d v d%9 F i g . 1 5 , b u t a s t i l l m o r 

m a s s i v e i n s i d e " g a t e " m i g h t w i t h a d v a n t a g e b 

f i t t e d f o r s t i f f m i x t u r e s , a s s h o w n i n F i g . 1 8 ; t h 

s p e c i a l s h a p e d p i e c e s o f m e t a l A , A ( F i g . 15 . ) a r 

n o t u s u a l , b u t w e r e e m p l o y e d b y t h e a u t h o r f o r i 

s p e c i a l p u r p o s e , a s w i l l b e e x p l a i n e d l a t e r w h e i 

d e a l i n g w i t h t h e w o r k i n g o f t h e s e p a n s . 

A s t h e h e a t i n g o f a u t o c l a v e s i s a p r o b l e m w h i c l 

p r e s e n t s l i t t l e d i f f e r e n c e w h e t h e r t h e p a n i s o f t h 

l o w p r e s s u r e w o r k s t y p o ( 1 0 a t m o s p h e r e s ) o r h i g l 

p r e s s u r e w o r k s t y p e ( 3 0 t o 4 0 a t n i o s p l i c r e s ) , i t i 

p r o p o s e d t o d e a l w i t h , t h e s u b j e c t o f t h e s e t t i n g 

o f a u t o c l a v e s i n b r i c k w o r k o r o i l - b a t h a s a c h a p t e : 

b y i t s e l f . 

A s h o r t d e s c r i p t i o n o f t h e h i g h e r p r e s s u r e 

a u t o c l a v e w i l l n o w f o l l o w , a f t e r w h i c h t h e p r o b l e m s 

o f h e a t i n g a n d w o r k i n g t h e p a n s w i l l b e c o n s i d e r e d 
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T H E H I G H P R E S S U R E W O R K S A U T O C L A V E 

W H E X c o n s i d e r i n g t h i s p i e c e o f p l a n t i t i s 

r e c o m m e i i f l e d t h a t t h e s t u d e n t r e f e r h a c k t o o n e 

o r t w o e a r l i e r c h a p t e r s o f t h e h o o k . I n t h e first 

p l a c e h e s h o u l d r e f r e s h h i s m e m o r y a s t o t h e 

m e a n i n g o f h i g h p r e s s u r e w h e n u s e d i n c o n n e c t i o n 

w i t h w o r k s p l a n t t o g e t h e r w i t h t h e p r o b a b l e s i z e 

o f s u c h a u t o c l a v e s . 

S e c o n d l y 3 t h e r e a r e t w o t y p e s o f a u t o c l a v e e i t h e r 

o f w h i c h p o s s e s s e s s o m e c h a r a c t e r i s t i c s o f t h e p a n 

a b o u t t o b e d e s c r i b e d , n a m e l y , t h e h i g h p r e s s u r e 

s e m i - l a r g e - s c a l e a u t o c l a v e s h o w n i n F i g . 1 1 a n d t h e 

l a r g e l o w p r e s s u r e w o r k s p a n w h i c h h a s b e e n d e a l t 

w i t h s o f u l l y i n t h e p r e c e d i n g c h a p t e r . 

T h i s r e c a p i t u l a t i o n i s n e c e s s a r y a s . o w i n g t o t h e 

i n e v i t a b l e r e s e m b l a n c e b e t w e e n t h e h i g h p r e s s u r e 

w o r k s a u t o c l a v e a n d t h e t w o e x a m p l e s j u s t c i t e d , 

i t w o u l d b e v e r v m o n o t o n o u s i f a n a b s o l u t e l y 

d e t a i l e d d e s c r i p t i o n o f t h i s p a n w e r e s e t d o w n , 

w h i l e , o n t h e o t h e r h a n d , t h e r e a r e s u f f i c i e n t p o i n t s 

o f d i f f e r e n c e t o m a k e s o m e c o m m e n t o n t h i s t y p e 

e s s e n t i a l . 

B r i e f l y 5 t h e n , w e e x p e c t a f u l l - s i z e d w o r k s a u t o 

c l a v e t o h a v e a c a p a c i t y o f a t l e a s t 3 0 0 g a l l o n s , b u t 

a s i t h a s t o w i t h s t a n d a h i g h e r p r e s s u r e t h a n t h e 

t y p e s h o w n i n F i g . l o i t i s p r o b a b l e t h a t t h e 

c a p a c i t y w i l l b e l e s s t h a n t h e 7 0 0 g a l l o n s q u o t e d 

i n t h e d e s c r i p t i o n o f t h a t p a n . 

S u c h i s g e n e r a l l y t h e c a s e , a n d 4 0 0 g a l l o n s m a y 

b e t a k e n a s a f a i r s i z e f o r a h i g h p r e s s u r e w o r k s 

a u t o c l a v e . A s r e g a r d s p r e s s u r e , w e h a v e s e e n t h a t . 

1 0 3 
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a l t h o u g h i t i s e a s y t o o b t a i n l a b o r a t o r y a p p a r a t u s 

t o w i t h s t a n d m a n y h u n d r e d s o f a t m o s p h e r e s , e v e n 

w i t h s e m i - l a r g e - s c a l e p l a n t o f 2 0 g a l l o n s c a p a c i t y 

a n d u p w a r d s a w o r k i n g p r e s s u r e o f 5 0 0 l b . t o t h e 

s q u a r e i n c h i s c o n s i d e r e d h i g h , a n d s o a f u l l - s i z e 

w o r k s a u t o c l a v e o f 4 0 0 g a l l o n s c a p a c i t y a n d w o r k 

i n g p r e s s u r e o f 3 0 t o 4 0 a t m o s p h e r e s m a y b e 

d e s c r i b e d j u s t l y a s a h i g h p r e s s u r e A v o r k s p a n . 

I t i s b e s t t o r e g a r d t h e s e m i - l a r g e - s c a l e a u t o c l a v e 

o f F i g . 1 1 a n d t h e l o w p r e s s u r e w o r k s a u t o c l a v e o f 

P i g . 1 5 a s t h e p r o t o t y p e s o f t h e h i g h p r e s s u r e w o r k s 

p a n , a n d s o , i n o r d e r t o a v o i d u s e l e s s r e p e t i t i o n , o n l y 

a d i a g r a m a n d t h o s e p o i n t s o f o u t s t a n d i n g i n t e r e s t 

o r d i f f e r e n c e w i l l n o w b e g i v e n . 

L e t u s t h e r e f o r e s t u d y d i a g r a m F i g . 1 8 , w h i c h i s a 

s e c t i o n a l e l e v a t i o n o f a t y p i c a l w o r k s h i g h p r e s s u r e 

p a n . I n t h e first p l a c e , s i n c e t h e q u e s t i o n o f h e a t 

i n g w o r k s p a n s , w h e t h e r h i g h o r l o w p r e s s u r e , w i l l b e 

c o n s i d e r e d i n a s u b s e q u e n t c h a p t e r , n o m e t h o d o f 

firing h a s b e e n s h o w n . T h e s p a c e A r e p r e s e n t s 

w h e r e t h e c o a l o r g a s f u r n a c e f o r d i r e c t o r o i l - b a t h 

h e a t i n g w o u l d b e s i t u a t e d . T h e g e n e r a l c o n s t r u c 

t i o n o f t h e a u t o c l a v e i s v e r y s i m i l a r t o t h a t s h o w n 

i n F i g . 1 5 , b u t i t i s i n t e r e s t i n g t o n o t e t h a t t h e 

4C d i s h " o r b o t t o m w h i c h i s r i v e t e d o n t o t h e m a i n 

b o d y a t (av a 2 ) i s l e s s s h a l l o w a n d m a y e v e n b e 

h e m i s p h e r i c a l i n s h a p e in o r d e r t o b e t t e r r e s i s t 

t h e h i g h e r p r e s s u r e s . A g a i n , t h e o v e r l a p b e t w e e n 

t h e " d i s h " a n d t h e a u t o c l a v e s i d e s i s g r e a t e r , a 

d o u b l e r o w o f r i v e t s b e i n g o f t e n e m p l o y e d . O n 

e x a m i n i n g t h e t o p p a r t o f t h e d i a g r a m i t i s a g a i n 

t o b e o b s e r v e d t h a t t h e r e i s a g r e a t e r r o u n d n e s s o f 
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d e s i g n a n d l e s s s h a r p e u r y e s o r a n g l e s . T h e s e a r e 

s m a l l p o i n t s , b u t t h e y m a k e f o r g r e a t e r s e c u r i t y 

a n d t i g h t e r j o i n t s u n d e r t h e h i g h e r p r e s s u r e s . % T h e 

c o v e r o f t h e a u t o c l a v e , w h i c h i s m o r e d o m e - s h a p e d 

t l i a n t h a t o f F i g . 1 5 , i s f a s t e n e d t o t h e b o d y b y 

m e a n s o f t h e n u t s a n d b o l t s (bv 6 2 ) , t h e d o t t e d l i n e s 

s h o w i n g t h e p o s i t i o n o f t h e g r e a t flanges o f c o v e r 

a n d b o d y r o u n d w h i c h t h e b o l t s a r e p l a c e d a s 

c l o s e l y t o g e t h e r a s i s c o n s i s t e n t w i t h c o n v e n i e n t 

w o r k i n g . I t w i l l b e r e m e m b e r e d t h a t a h a l f -

r e g i s t e r j o i n t [ s e e F i g , 1 6 ( 6 ) ] w a s p e r f e c t l y s a t i s 

f a c t o r y f o r t h e l o w p r e s s u r e p a n , b u t w h e r e p r e s s u r e s 

u p t o 4 0 a t m o s p h e r e s h a v e t o b e r e s i s t e d t h e r e i s n o 

d o u b t b u t t h a t a f u l l r e g i s t e r j o i n t m a d e a g a i n s t a 

c o p p e r o r l e a d r i n g i s n e c e s s a r y . T h i s i s a n o t h e r 

p o i n t o f d i f f e r e n c e b e t w e e n F i g s . 1 5 a n d 1 8 . T h e 

flange (Cv C\2) s h o w n i n t h e d i a g r a m i s n o t e s s e n t i a l , 

b u t m e r e l y a m e t h o d o f s u p p o r t i n g t h e a u t o c l a v e 

a n d r e n d e r s a c c e s s t o t h e b o l t s (h1? b.z) e a s y . 

I t i s s e e n t h a t t h e a g i t a t o r s h a f t i s h e l d i n t h e 

p o c k e t (d) a s u s u a l a n d p a s s e s u p t o t h e t o p o f t h e 

p a n . w h e r e i t t e r m i n a t e s i n a s a f e t y c o l l a r s i m i l a r t o 

t h e d e s i g n o f t h a t i n t h e s e m i - l a r g e s c a l e a u t o c l a v e 

( F i g . 1 1 ) , T h e t e n d e n c y o f t h e a g i t a t o r s h a f t t o 

r i s e w h e n u n d e r p r e s s u r e i s n a t u r a l l y g r e a t e r i n 

t h e s e l a r g e p a n s w h e n w o r k i n g a t 4 0 a t m o s p h e r e s , 

a n d i n t h i s c o n n e c t i o n i t i s i n t e r e s t i n g t o n o t e t h a t 

n o t o n l y i s t h e s a f e t y c o l l a r fitted a t (e) ( F i g . 1 8 ) , 

b u t t h a t t h e a r r a n g e m e n t o f t h e g e a r i n g i s d i f f e r e n t 

f r o m t h a t o f t h e l o w p r e s s u r e p a n . T h e e f f e c t o f a 

s l i g h t r i s i n g i n t h e s h a f t o f t h e l o w p r e s s u r e p a n 

w o u l d b e t o g r i n d t h e t w o b e v e l g e a r e d w h e e l s 
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t o g e t h e r . W h e r e a s i n t h e h i g h p r e s s u r e p a n , e v e n 

i f t h e s a f e t y c o l l a r w e r e n o t fitted o r w o r k e d l o o s e , 

a l i f t i n g o f t h e s h a f t w o u l d o n l y r e a c t o n t h e t o p o f 

t h e s u p e r s t r u c t u r e (B) o r w o u l d s l i g h t l y l o o s e n t h e 

c o n t a c t o f t h e b e v e l w h e e l s . 

T h e s t u f f i n g - b o x ( / ) i s o f s i m i l a r d e s i g n t o t h a t 

o f t h e l o w p r e s s u r e p a n , s a v e t h a t i t s h o u l d b e 

l a r g e r a n d c o u l d w i t h a d v a n t a g e b e w a t e r - c o o l e d . 

A s r e g a r d s t h e a g i t a t o r , t h i s i s h a r d l y a f e a t u r e 

o f t h e a u t o c l a v e , b u t r a t h e r o f t h e t y p e o f o p e r a t i o n 

t o b e c a r r i e d o u t i n i t ; t h e o n e s h o w n i n F i g . 1 8 

i s a f i n e a l l - r o u n d s y s t e m , b e i n g a c o m b i n a t i o n o f a 

c l o s e - f i t t i n g a n c h o r t o s c r a p e t h e s i d e s a n d a 

" g a t e " t o m i x t h e m i d d l e p o r t i o n s o f a t h i c k 

b a t c h . 

N o p i p e fittings a r e s h o w n i n t h e d i a g r a m , b u t 

t h e u s u a l s e r v i c e s d e s c r i b e d f o r t h e l o w p r e s s u r e 

p a n s h o u l d b e p r o v i d e d . 

T h e r e i s a t e n d e n c y i n r e c e n t m o d e l s t o s u b s t i t u t e 

p y r o m e t e r s f o r t h e t h e r m o m e t e r a n d p i p e , a n d i f o f 

r e l i a b l e d e s i g n t h i s f o r m o f t e m p e r a t u r e m e a s u r e 

m e n t h a s n a t u r a l l y m a n y a d v a n t a g e s . F o r o n e 

t h i n g , a n u m b e r o f p y r o m e t e r s c a n b e fitted w h i c h 

w i l l s h o w i f ' t h e a g i t a t i o n i s c a u s i n g a t r u l y u n i f o r m 

m i x i n g o f t h e c o n t e n t s , w h i l e , f o r a n o t h e r , a u t o m a t i c 

r e g i s t r a t i o n o f t e m p e r a t u r e c a n b e e f f e c t e d i n t h e 

c h e m i s t ' s o f f i c e d u r i n g n i g h t s h i f t s w h i c h e n a b l e 

h i m t o k n o w w i t h o u t p o s s i b i l i t y o f e r r o r i f b a t c h e s 

h a v e b e e n k e p t t o c o r r e c t t e m p e r a t u r e f o r t h e 

s p e c i f i e d i e n g t h o f t i m e . 

S t i l l , w i t h t r u s t w o r t h y f o r e m e n a n d g o o d t h e r 

m o m e t e r s t h e r e i s v e r y l i t t l e t o b e s a i d a g a i n s t t h e 
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o l d e r m e t h o d o f t e m p e r a t u r e r e g i s t r a t i o n b y a 

t h e r m o m e t e r i n a t h e r m o m e t e r p i p e . 

W h e n d e a l i n g w i t h t h e l o w p r e s s u r e a u t o c l a v e 

i t w a s s t a t e d t h a t , a l t h o u g h t h e o r d i n a r y t y p e o f 

Pips to drain or trap 

Bolt 

m ^ 

Plate of metal' 
tested to burst h^£^^~~~^ 
at desired pressure 

S e c t i o n a l e l e v a t i o n 

l*^2qj.p autoclave 

Hole for making flange 
oint with nut and bolt 

Inside of pipe 

Sample of hexagonal 
bolt head 

^e of sheet of metal 
lying as a plate over 
the pipe between the 
flanges 

P l a n o f f l a n g e 

F I G . 1 0 . — S a f e t y P r e s s u r e D e v i c e . 
>~ 

s a f e t y v a l v e w a s u n s a t i s f a c t o r y o w i n g t o t h e l i k e l i -

h o o d o f i t s t i c k i n g o r g e t t i n g m a d e u p w i t h s u b 

l i m e d o r d i s t i l l e d s o l i d m a t e r i a l , t h e r e w e r e s o m e 

f a i r l y s a t i s f a c t o r y s a f e t y d e v i c e s t o e n a b l e a b l o w -

o f f o f p r e s s u r e t o o c c u r a t a d e s i r e d l i m i t . P e r h a p s 

t h e m o s t r e l i a b l e i s t h a t s h o w n i n F i g . 1 0 . T h i s 
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c o n s i s t s i n l e a d i n g a p i p e o f f a i r l y w i d e b o r e , 

c e r t a i n l y n o t l e s s t h a n 1 i n c h , f r o m t h e c o v e r w h i c h 

t e r m i n a t e s i n a f l a n g e j o i n t m a d e a s u s u a l w i t h n u t s 

a n d b o l t s , t h e p i p e c o n t i n u i n g a s h o r t d i s t a n c e — 

s a y t o a d r a i n — a f t e r t h e flange j o i n t . B e t w e e n 

t h e t w o flanges o f t h e j o i n t , b e s i d e s t h e n e c e s s a r y 

w a s h e r f o r w i t h s t a n d i n g p r e s s u r e , t l i e r e i s a flat 

p l a t e o f m e t a l w l i i c h i s t e s t e d t o b u r s t a t a n y 

d e s i r e d p r e s s u r e . T h e r e s u l t o f a n e x c e s s i v e 

p r e s s u r e w o u l d b e t h e r u p t u r i n g o f t h i s p l a t e a n d a 

s u b s e q u e n t e s c a p e o f t h e s t e a m o r g a s . O f c o u r s e 

s o m e o f t h e b a t c h w o u l d p r o b a b l y f r o t h u p a n d b e 

l o s t , b u t t h a t c a n h a r d l y b o a v o i d e d u n l e s s a 

s p e c i a l t r a p c h a m b e r w e r e p r o v i d e d i n t o w h i c h 

t h e p i p e w o u l d l e a d i n s t e a d o f i n t o t h e d r a i n . A 

s e c o n d p o i n t o f g r e a t e r i n t e r e s t w i t h h i g h t h a n w i t h 

l o w p r e s s u r e p a n s i s t h e p r o b l e m o f t h e m a n o m e t e r , 

o r p r e s s u r e g a u g e , a s i t i s o f t e n c a l l e d . F o r 

o r d i n a r y w o r k t h e r e i s n o d o u b t t h a t a g o o d w i d e 

t u b e l o o p e d i n a c o m p l e t e c i r c l e a n d l e a d i n g t o a 

s t e e l t u b e p r e s s u r e g a u g e i s p e r f e c t l y s a t i s f a c t o r y , 

b u t t h e r e i s a d e v i c e s p e c i a l l y d e s i g n e d f o r t h o s e 

c a s e s w h e r e d i s t i l l a t i o n o r f o a m i n g c a u s e s b l o c k i n g 

o f t h e l e a d i n g p i p e o r t h e s t e e l t u b e o f t h e g a u g e 

a n d c o n s e q u e n t b r e a k d o w n o f t h e o r d i n a r y m e t h o d 

o f p r e s s u r e r e g i s t r a t i o n . F i g . 2 0 s h o w s t h i s 

a r r a n g e m e n t i n s e c t i o n a l e l e v a t i o n . I t n e e d s v e r y 

l i t t l e e x p l a n a t i o n e x c e p t t o p o i n t o u t t h a t t h e e f f e c t 

o f p r e s s u r e i n t h e p a n w i l l b e t o f o r c e s o m e o f t h e 

l i q u i d m i x t u r e u p t h e p i p e ( a ) , t h e r e b y c o m p r e s s i n g 

t h e a i r i n t h i s p i p e a n d f o r c i n g t h e o i l o f t h e o i l s e a l 

r o u n d t h e l o o p ( 6 ) . T h i s w i l l c o m p r e s s t h e a i r 



F I G , 2 0 . — S p e c i a l P r e s s u r e R e g i s 
t r a t i o n D e v i c e . 

g e t p a s t t h e o i l s e a l n o r c a n t h e o i l i t s e l f b e d r i v e n 

u p i n t o t h e g a u g e , a s i n e a c h e a s e t h e r e i s t h i s 

e l a s t i c a i r c u s h i o n a c t i n g , s o t o s p e a k , a s Bi b u t t e r . 

F i g . 2 1 c o n t a i n s n o t h i n g n e w , i t m e r e l y s h o w s 

h o w t h e s e l a s t t w o d e v i c e s c a n b e a r r a n g e d n e a t l y 
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i n o r d e r t o u s e o n l y o n e h o l e t h r o u g h t h e a u t o c l a v e 

c o v e r . T h e s a f e t y v a l v e (A) c a n c o n s i s t o f t h e 

a r r a n g e m e n t s h o w n i n F i g . 1 9 o r a n y o t h e r t y p e 

Oil seal 

F I G . 2 1 . — S a f e t y P r e s s u r e D e v i c e a n d S p e c i a l 
M a n o m e t e r C o n n e c t i o n . 

c o n s i d e r e d t o b e s u i t a b l e f o r p a r t i c u l a r r e q u i r e 

m e n t s . I t s h o u l d b e n o t e d t h a t t h e r e i s o n e 

o b j e c t i o n t o t h i s p a r t i c u l a r c o m b i n e d fitting o f 

m a n o m e t e r a n d s a f e t y v a l v e , f o r i n t h e e v e n t o f 

t h e s a f e t y v a l v e b l o w i n g , t h e c o n t e n t s o f t h e a u t o -
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c l a v e w i l l b e d r i v e n b y t h e p r c - ^ n r t - t h r o u g h t h e 

r u p t u r e d p l a t e a n d d o w n t h e p : p * t o t h e d r a i n o r 

t r a p , w h i c h w i l l p r e s e n t t h e c h e m i s t w i t h t h e 

u n p l e a s a n t p r o b l e m o f g e t t i n g a p u r t l a i i y r e a c t e d 

a n d p o s s i b l y s o l i d i f i e d b a t c h k i t j k a g a i n i n t o t h e 

a u t o c l a v e f o r t h e c o m p l e t i o n o f t h e r e a c t i o n ! 



T H E H E A T I N G O F W O R K S 

A U T O C L A V E S 



C H A P T E R V I I 

T H E . H E A T I N G - O F W O R K S A U T O C L A V E S 

I N d i s c u s s i n g t h e h e a t i n g o f l a b o r a t o r y o r s e m i -

l a r g e - s c a l e p l a n t i t w a s s e e n t h a t t h e r e w a s v e r y 

l i t t l e t o b e s a i d a g a m s t o i l - b a t h h e a t i n g a n d m u c h 

t o b e s a i d i n i t s f a v o u r . I n c e r t a i n c a s e s , i t i s 

t r u e , i t w a s s t a t e d t h a t o i l - b a t l i w o r k i n g w a s 

u n n e c e s s a r y a n d t h a t g a s firing, f o r e x a m p l e , w i t h 

p r o p e r b a f f l e s t o p r e v e n t b u r n i n g w a s a l l t h a t c o u l d 

b e d e s i r e d . S t i l l , t h i s w a s h a r d l y a c r i t i c i s m o f 

t h e o i l - b a t h , b u t m e r e l y t h e e x p r e s s i o n o f o p i n i o n 

t h a t a n a l t e r n a t e m e t h o d o f h e a t i n g w o u l d m e e t a 

p a r t i c u l a r c a s e . T h e p r o b l e m o f h e a t i n g o f w o r k s 

a u t o c l a v e s i s , h o w e v e r , a v e r y d i f f e r e n t p r o p o s i t i o n , 

f o r t h e r e a r e f a c t o r s o p e r a t i n g h e r e w h i c h d o n o t 

c o m e i n t o p l a y w i t h o t h e r t h a n r e a l m a n u f a c t u r i n g 

c o n d i t i o n s . 

I n t h e f i r s t p l a c e , t h e t y p e o f w o r k d o n e i n w o r k s 

a u t o c l a v e s i s s o d i f f e r e n t . I n s t e a d o f a s e r i e s o f 

i s o l a t e d b a t c h e s c a r r i e d o u t o n a v e r y s m a l l o r 

m o d e r a t e l y l a r g e s c a l e m a i n l y , i f n o t s o l e l y , f o r 

e x p e r i m e n t a l p u r p o s e s , w e a r e f a c e d w i t h t h e 

p r o b l e m o f r o u t i n e m a n u f a c t u r e i n w h i c h i t " i s 

d e s i r a b l e t o g e t a s m u c h o u t o f a n y p l a n t i n a g i v e n 

t i m e a s i s p o s s i b l e . T h e n , a g a i n , t h e h e a t i n g o f 

l a b o r a t o r y o r e v e n s e m i - l a r g e - s c a l e a u t o c l a v e s o f 

t h e s m a l l e r s i z e s b y m e a n s o f c o a l o r c o k e fires i s 

o u t o f t h e q u e s t i o n , a s i t w o u l d b e i m p o s s i b l e t o 

r e g u l a t e o r c o n t r o l s u c h t i n y f u r n a c e s , w h e r e a s 

t h e c o a l o r c o k e f u r n a c e i s p r o b a b l y t h e m o s t 

e c o n o m i c a l a n d g e n e r a l m e t h o d o f a c t u a l l y firing 

w o r k s p a n s . 

1 1 5 



1 1 0 Autoclaves and High Pressure Work 

I f a n o i l - b a t h i s e m p l o y e d i t m a t t e r s v e r y l i t t l e 

- w h e t h e r i t i s h e a t e d b y f i r e o r b y g a s b u r n e r , f o r , 

a f t e r a l l , i t i s t h e h o t o i l w h i c h r e a l l y h e a t s t h e 

a u t o c l a v e . S o t o s y s t e m a t i s e t h i s s u b j e c t a s m u c h 

a s p o s s i b l e w e w i l l c o n s i d e r t h e f o l l o w i n g t h r e e 

m e t h o d s o f h e a t i n g i n t u r n , p o i n t i n g o u t t h e 

a d v a n t a g e s o r d i s a d v a n t a g e s o f e a c h a n d d r a w i n g 

c o n c l u s i o n s t h e r e f r o m : 

( 1 ) H e a t i n g b y o i l - b a t h . 

( 2 ) H e a t i n g b y d i r e c t h e a t f r o m c o a l o r 

c o k e f i r e . 

( 3 ) H e a t i n g b y d i r e c t h e a t f r o m g a s b u r n e r . 

( 1 ) A s t h e n a m e i m p l i e s , t h i s m e a n s t h a t t h e 

a u t o c l a v e i s p a r t i a l l y i m m e r s e d i n a b a t h o f o i l 

g e n e r a l l y t o w i t h i n 6 i n c h e s o f t h e c o v e r flange s o 

t h a t t h e l e v e l o f t h e o i l i s a l i t t l e a b o v e t h e l e v e l o f 

t h e c h a r g e . T h e t y p e o f o i l c h o s e n d e p e n d s o n 

t h e t e m p e r a t u r e s r e q u i r e d , b u t a g o o d t h i c k b l a c k 

o i l o f c o a l t a r o r p e t r o l e u m r e s i d u u m o r i g i n i s 

g e n e r a l l y e m p l o y e d . T h e o i l m u s t p o s s e s s c e r t a i n 

c h a r a c t e r i s t i c s . I t m u s t h a v e a s h i g h a flash

p o i n t a s p o s s i b l e — c e r t a i n l y w e l l a b o v e t h e t e m p e r a 

t u r e t o w h i c h i t i s r e q u i r e d t o b e h e a t e d i n o r d e r t o 

g i v e t h e d e s i r e d i n s i d e t e m p e r a t u r e t o t h e c h a r g e . 

I n t h i s c o n n e c t i o n i t m u s t b e r e m e m b e r e d t h a t 

t h e r e m a y b e a " l a g " o r d i f f e r e n c e i n t e m p e r a t u r e 

b e t w e e n o i l - b a t h a n d c h a r g e d u e t o l o s s e s b y 

r a d i a t i o n o f a s m u c h a s 4 0 ° C , s o t h a t i f a n i n s i d e 

t e m p e r a t u r e o f 1 8 0 ° 0 . i s r e q u i r e d t h e o i l s h o u l d 

c e r t a i n l y n o t " flash " b e l o w 2 5 0 ° 0 . T h i s p r e s e n t s , 

h o w e v e r , v e r y l i t t l e d i f f i c u l t y , s i n c e s a t i s f a c t o r y 



The Heating of Works Autoclaves 1 1 7 

o i l s c a n b e o b t a i n e d w h i c h d o n o t flash t i l l w e l l 

a b o v e t h e z o n e o f m o s t a u t o c l a v e w o r k . A n o t h e r 

i m p o r t a n t p r o p e r t y o f a n o i l - b a t h o i l i s t h a t i t 

m u s t b e n o t e a s i l y " c r a c k e d / ' i.e., d e c o m p o s e d 

w h e n m a i n t a i n e d a t t h e s e h i g h t e m p e r a t u r e s f o r 

l o n g p e r i o d s . I t m u s t r e s i s t o x i d a t i o n a n d i t s 

v i s c o s i t y a n d g e n e r a l p h y s i c a l p r o p e r t i e s m u s t 

b e u n c h a n g e d a f t e r m a n y r i s e s a n d f a l l s i n 

t e m p e r a t u r e . 

O f c o u r s e , o n e c a n n o t e x p e c t p e r f e c t i o n a n d n o 

o i l c a n b e u s e d i n d e f i n i t e l y , b u t a s t h e e m p t y i n g 

a n d r e f i l l i n g o f a n o i l - b a t h i s a m e s s y a n d t e d i o u s 

b u s i n e s s , t h i s o p e r a t i o n s h o u l d n o t b e n e c e s s a r y 

m o r e t h a n t w o o r t h r e e t i m e s a y e a r . 

A s r e g a r d s t h e h e a t i n g o f t h e o i l - b a t h t h e r e i s 

l i t t l e t o r e q u i r e e x p l a n a t i o n . W h e t h e r h e a t e d b y 

g a s b u r n e r s o r f i r e , i t s h o u l d b e d o n e i n s u c h a w a y 

a s t o a v o i d b u r n i n g t h e o i l a t t h e b o t t o m a n d s i d e s 

o f t h e b a t h . A f t e r a l l , o i l i s a n o r g a n i c s u b s t a n c e 

a n d m u s t n o t b e t r e a t e d t o o r o u g h l y a s r e g a r d s 

h e a t i n g . T h e c h e m i s t w h o n e v e r f o r c e s h i s b a t h s , 

b u t n u r s e s t h e m c a r e f u l l y t o t h e d e s i r e d t e m p e r a 

t u r e , r e a p s t h e b e n e f i t i n h a v i n g m u c h l o n g e r r u n s 

b e t w e e n d i s m a n t l i n g a n d m u c h l e s s l a b o u r i n 

c l e a n i n g u p b a t h s a n d a u t o c l a v e s b e f o r e r e s t o c k i n g . 

T h e o n e g r e a t v i r t u e o f o i l - b a t h h e a t i n g i n w h i c h 

r e s p e c t i t i s s u p e r i o r t o a l l o t h e r f o r m s i s , o f c o u r s e , 

t h a t t h e c h a r g e r e c e i v e s u n i f o r m i t y o f h e a t i n g a n d 

t h a t t h e p o s s i b i l i t y o f l o c a l b u r n i n g i s r e d u c e d 

t o a m i n i m u m , i f n o t e n t i r e l y o b v i a t e d . W i t h t h e 

t h i c k e s t m i x t u r e s , g i v e n r e a s o n a b l e a g i t a t i o n u n d e r 

t h i s s y s t e m o f h e a t i n g , t h e a u t o c l a v e c h a r g e i s a t 
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a u n i f o r m t e m p e r a t u r e t h r o u g h o u t e v e n d u r i n g 

h e a t i n g u p a n d c o o l i n g d o w n . A f u r t h e r a d v a n t a g e 

i s t h a t t h e u s e o f a n o i l - b a t h w i l l p r o b a b l y p r o l o n g 

t h e l i f e o f a n a u t o c l a v e , a l t h o u g h w h e t h e r t h e 

c a p i t a l v a l u e t h u s g a i n e d c o m p e n s a t e s f o r t h e o t h e r 

c o s t s a s s o c i a t e d w i t h o i l - b a t h w o r k i s a d e b a t a b l e 

q u e s t i o n . H a v i n g s t a t e d t h e s e p o i n t s , o n e h a s 

p r a c t i c a l l y e x h a u s t e d t h e l i s t o f a d v a n t a g e s o f 

o i l - b a t h h e a t i n g o v e r t h e b e s t f o r m s o f d i r e c t 

firing. T h e r e a r e , t o o , s o m e d i s a d v a n t a g e s c o n 

n e c t e d w i t h t h e u s e o f o i l - b a t h s f o r l a r g e - s c a l e 

w o r k w h i c h d o n o t o p e r a t e i n l a b o r a t o r y o r s e m i -

l a r g e - s c a l e . 

T h e g r e a t e s t o f t h e s e d r a w b a c k s i s t h e v e r y 

c o n s i d e r a b l e l e n g t h o f t i m e i n e v i t a b l y t a k e n i n 

r a i s i n g a n a u t o c l a v e t o a d e s i r e d t e m p e r a t u r e b y 

m e a n s o f a n o i l - b a t h , a s c o m p a r e d w i t h d i r e c t 

firing, a n d t h e c o r r e s p o n d i n g l e n g t h o f t i m e t a k e n 

b y t h e c h a r g e i n c o o l i n g w h e n t h e c o n t a i n i n g 

v e s s e l i s o i l - j a c k e t e d . I t m a y n o t a l w a y s b e 

p o s s i b l e t o e m p t y a n a u t o c l a v e i m m e d i a t e l y t h e 

r e a c t i o n i s o v e r — p e r h a p s t h e t e m p e r a t u r e a n d 

p r e s s u r e a r e t o o h i g h — w h i c h w i l l n e c e s s i t a t e t h e 

c o o l i n g d o w n o f t h e c h a r g e b y , s a y , 5 0 ° C . 

W i t h a d i r e c t fired p a n t h i s w o u l d t a k e , p e r h a p s , 

t h r e e h o u r s , b u t t r e b l e t h i s t i m e w i t h a n a u t o c l a v e 

s t a n d i n g i n a b a t h o f h e a t e d o i l . T h i s d i s a d v a n t a g e 

o p e r a t e s i n t w o w a y s , a n d i s m o r e s e r i o u s t h a n 

a p p e a r s a t first s i g h t . I n t h e first p l a c e , i t r e s t r i c t s 

t h e o u t p u t o f t h e p l a n t s o t h a t a p a n c a p a b l e o f 

m a k i n g , s a y , five b a t c h e s a w e e k i f d i r e c t fired, c a n 

o n l y t u r n o u t t h r e e i f o i l - b a t h h e a t e d . I n t h e 
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s e c o n d p l a c e , t h i s g r e a t e r p e r i o d o f t i m e t a k e n i n 

h e a t i n g u p a n d c o o l i n g c l o w n i s a s e r i o u s d e p a r t u r e 

f r o m t h e c o n d i t i o n s o f a n y r e c i p e w h i c h w a s i n t h e 

first p l a c e w o r k e d o u t i n a l a b o r a t o r y w h e r e t h e 

t i m e s o f h e a t i n g a n d c o o l i n g w e r e v e r v s h o r t . T h e 

u s e o f o i l - b a t h s m e a n s o f t e n c o n s i d e r a b l e m o d i f i e d -

t i o n s i n r e c i p e t i m e s a n d f r e q u e n t l y m e a n s t h a t 

r e c i p e s i n v o l v i n g o n l y s h o r t t i m e s c a n h a r d l y b e 

s u c c e s s f u l l y i m i t a t e d a t a l l . A s p l a n t i s n e a r l y 

a l w a y s u s e d f o r r o u t i n e p r o d u c t i o n , t h e f i r s t 

o b j e c t i o n i s a s e r i o u s o n e , w h i c h m a y m e a n t h a t 

m u c h g r e a t e r c a p i t a l m u s t b e s u n k i n p l a n t f o r a 

g i v e n m o n t h l y o u t p u t w h e n o i l - h a t h h e a t i n g i s 

u s e d i n s t e a d o f d i r e c t firing. 

W i t h o u t w i s h i n g t o l a y d o w n a n y h a r d a n d f a s t 

r u l e i t i s p e r h a p s f a i r t o s t a t e t h e e a s e t h u s : 

W h e r e l a r g e o u t p u t t o t h e l i m i t o f a p l a n t ' s 

c a p a c i t y i s n o t e s s e n t i a l a n d w h e r e t h e s u b s t a n c e s 

i n v o l v e d a r e d a m a g e d if h e a t e d t o t e m p e r a t u r e s 

o u t s i d e r i g i d l i m i t s , a n d w h e r e t h e r e c i p e i s c a p a b l e 

o f m u c h l a t i t u d e a s r e g a r d s t h e l e n g t h o f h e a t i n g . 

t h e n o i l - b a t h h e a t i n g i s c l e a r l y i n d i c a t e d , i t i s 

a g a i n d e s i r a b l e i n w o r k s w h e r e p l a n t d e p r e c i a t i o n 

m u s t b e r e d u c e d t o i t s l o w e s t p o s s i b l e s t a t e r e g a r d 

l e s s o f l o s s o f o u t p u t . 

I n m o s t c a s e s o f r o u t i n e m a n u f a c t u r e , h o w e v e r , 

i t i s p r o b a b l e t h a t t h e b e s t f o r m s o f d i r e c t firing 

i f c a r r i e d o u t u n d e r e x p e r i e n c e d g u i d a n c e p o s s e s s 

a d v a n t a g e s o v e r t h e o i l - b a t h m e t h o d w h i c h e x c e e d 

t h e i r d r a w b a c k s . 

( 2 ) I t i s n o t p r o p o s e d t o c o m p l i c a t e t h e s u b j e c t 

b y g o i n g i n t o d e t a i l s o f t h e r e l a t i v e a d v a n t a g e s o f 
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c o a l o r c o k e f i r i n g o v e r g a s firing i n d i r e c t h e & t e d 

p a n s . G e n e r a l l y s p e a k i n g , s o m u c h d e p e n d s o n t h e 

f a c i l i t i e s a v a i l a b l e , b u t i t i s a f a i r l y s a f e g e n e r a l i s a 

t i o n t o s a y t h a t o f l a t e y e a r s g a s - h e a t i n g a p p l i a n c e s 

h a v e i m p r o v e d s o w o n d e r f u l l y t h a t t h e y a r e 

e n c r o a c h i n g i n t o fields a t o n e t i m e h e l d e n t i r e l y 

b y K i n g C o a l . S t i l l 3 m o s t c h e m i s t s o r e n g i n e e r s 

f a c e d w i t h t h e p r o b l e m o f h e a t i n g a n a u t o c l a v e 

w i l l h a v e t o e m p l o y t h e c o a l o r c o k e fire. 

A t first g l a n c e t h e j o r o b l e m m i g h t s e e m t o c o n s i s t 

o f n o t h i n g m o r e c o m p l i c a t e d t h a n t h e b u i l d i n g o f 

a b r i c k w o r k s u p p o r t f o r t h e a u t o c l a v e a n d t h e 

p r o v i s i o n o f a fire-box b e n e a t h i t . I f t h a t w e r e 

d o n e , h o w e v e r , t h e r e w o u l d b e , i t i s t o b e f e a r e d , 

m a n y c h a r r e d b a t c h e s i n t h a t a u t o c l a v e a n d t h e 

l o g - b o o k w o u l d s h o w s t r a n g e l y v a r i a b l e y i e l d s f r o m 

d a y t o c l a y ! 

P u t a s a g e n e r a l s t a t e m e n t t h e p r o b l e m o f c o r 

r e c t l y a n d s a f e l y f i r i n g a n a u t o c l a v e b y d i r e c t h e a t 

i s s o l v e d b y t h e p r o v i s i o n o f t h e f o l l o w i n g : 

( 1 ) A b r i c k w o r k s u p p o r t f o r t h e a u t o c l a v e , 

t h e t o p o f w h i c h f o r m s t h e s t a g i n g w h i c h i s 

o n a l e v e l w i t h t h e c o v e r a n d m a n h o l e . 

( 2 ) A f i r e - b o x , w e l l i n f r o n t o f t h e a u t o c l a v e , 

w i t h a f i r e b r i c k a r c h e d r o o f l e a d i n g t o t h e 

s p a c e u n d e r a n d r o u n d t h e a u t o c l a v e . 

( 3 ) S u i t a b l e Ci b a f f l e s " w h o s e f u n c t i o n i s t o 

b l o c k o u t t o o fierce h e a t r a y s a n d flames a n d 

t o d i r e c t t h e h o t g a s e s i n t o a d e f i n i t e p a t h s o 

t h a t t h e w h o l e o f t h e a u t o c l a v e i s u n i f o r m l y 

h e a t e d i n a " h o t a i r b a t h . ' 5 
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( 4 ) F i r e - b o x d o o r a n d d a m p e r s s o t h a t t h e 

h e a t i n g c a n b e r e g u l a t e d t o a w o n d e r f u l 

d e g r e e o f a c c u r a c y . 

Cover flange 

Brickwork indicsted thus f H i ; 

F I G . 2 2 . — A r r a n g e m e n t f o r D i r e c t F i r i n g of a n A u t o c l a v e . 

A v e r y g e n e r a l a r r a n g e m e n t f o r d i r e c t f i r i n g o f 

a n a u t o c l a v e i s s h o w n i n F i g s . 2 2 3 2 3 a n d 2 4 . I t 

h a s b e e n n e c e s s a r y t o g i v e t h e s e t l i r e e s e c t i o n a l 

v i e w s i n o r d e r t o s h o w a l l e s s e n t i a l p a r t s o f t h e 

s e t t i n g , a n d a s t u d y o f t h e s e d i a g r a m s i n d e t a i l i s 
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r e c o m m e n d e d . T h e y r e p r e s e n t , a s h a s b e e n s t a t e d , 

a g e n e r a l a r r a n g e m e n t a n d o n e t h a t w o r k s f a i r l y 

s a t i s f a c t o r i l y f o r t h e firing o f a n a u t o c l a v e c o n 

t a i n i n g a m o b i l e m i x t u r e w h i c h i s w e l l a g i t a t e d . 

T h e m e t h o d o f c i r c u l a t i n g t h e h o t g a s e s a n d c o n -

^ . Q'-Q\ _ - > j 

F I G . 2 3 . — A r r a n g e m e n t f o r D i r e c t F i r i n g of a n A u t o c l a v e , 

s e q u e n t h e a t i n g o f t h e s i d e s o f t h e p a n i s g o o d , a n d 

a l t h o u g h t h i s s e t t i n g p o s s e s s e s o n e g r a v e d e f e c t , 

t h i s c a n b e o b v i a t e d b y a n a d d i t i o n r a t h e r t h a n b y 

c o m p l e t e r e c o n s t r u c t i o n s o t h a t t h e d e s i g n d e s e r v e s 

d e s c r i p t i o n a s i t s t a n d s , e s p e c i a l l y a s i t i s a n 

a r r a n g e m e n t i n v e r y c o m m o n u s e . I n o r d e r t o 
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f u l l y u n d e r s t a n d t h e d e s i g n l e t u s c o n s i d e r F i g s . 

2 2 a n d 2 3 t o g e t h e r . T h e f o r m e r i s a s e c t i o n a l 

s i d e e l e v a t i o n a n d t h e l a t t e r a s e c t i o n a l p l a n a s 

s e e n f r o m a b o v e . 

T h e a u t o c l a v e r e s t s o n a t w o - c o u r s e b r i c k w o r k 

F I G . 2 4 . — A r r a n g e m e n t f o r D i r e c t F i r i n g o f a n A u t o c l a v e . 

w a l l w h i c h s t a r t s a t o n e s i d e o f t h e fire-bos t u n n e l 

( X , F i g . 2 3 ) a n d p a s s e s r o u n d t o t h e o t h e r s i d e (Y) 

a s a n u n b r o k e n c i r c l e s a v e f o r a g a p a b o u t 1 8 i n c h e s 

a c r o s s (Z). T h i s w a l l i s a b o u t 3 f e e t h i g h . S o m e 

f u r t h e r s u p p o r t c o u l d b e g i v e n b y a l l o w i n g t h e 
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flange o f t h e a u t o c l a v e t o r e s t i n p l a c e s o n b r i c k 

w o r k s u p p o r t s a t t h e t o p , b u t t h a t r n i g h t m a k e i t 

d i f f i c u l t t o g e t a t t h e c o v e r b o l t s a n d i s u n n e c e s s a r y 

e v e n w i t h l a r g e p a n s . T u r n i n g t o K g . 2 2 , w e s e e 

t h a t t h e f i r e - b o x (A), w h i c h w i l l b e a b o u t 2 f e e t 

i n l e n g t h , 1 8 i n c h e s a c r o s s a n d a l i t t l e m o r e i n 

h e i g h t , t e r m i n a t e s i n a s h o r t w a l l (B) a n d l e a d s 

o v e r t h i s i n t o t h e c i r c u l a r s p a c e b e n e a t h t h e 

p a n (C). T h e h e a t a n d flames f r o m t h e fire p a s s 

o v e r t h e w a l l (B) i n t o t h e s p a c e u n d e r n e a t h t h e 

p a n , a n d f r o m t h e n c e t h r o u g h t h e g a p (Z/, K g . 2 3 ) 

i n t o t h e o u t e r c i r c u l a r s p a c e ( i f ) ( F i g . 2 3 ) , T h i s 

s p a c e i s a l s o m a r k e d (M) f o r t h e s a k e o f c l e a r n e s s 

i n F i g . 2 2 . T h e h o t g a s e s c i r c u l a t e a l l r o u n d t h e 

s i d e s o f t h e p a n , f o r t h e o n l y o u t l e t t o t l i e flue l i e s 

o v e r a b a f f l e w a l l (N) ( F i g . 23), w h i c h i s a l s o a b o u t 

3 f e e t i n h e i g h t a n d s e r v e s t o p r e v e n t t o o r a p i d 

s u c t i o n i n t o t h e flue a n d c o n s e q u e n t c o o l i n g o f t h e 

s i d e o f t h e p a n n e a r (Y). H a v i n g t h e r e f o r e h a d 

f r e e a c c e s s u n d e r a n d r o u n d t h e p a n t h e l i o t g a s s e s 

a r e a l l o w e d t o e s c a p e i n t o a flue 9 i n c h e s s q u a r e 

t h r o u g h a s m a l l h o l e a n d p a s s d o w n t h i s b e f o r e 

b e i n g finally l e d i n t o a s u i t a b l e c h i m n e y . P i g . 2 4 

s h o w s t h e f r o n t s e c t i o n a l e l e v a t i o n , a n d a s t u d y o f 

t h e t h r e e d i a g r a m s t a k e n t o g e t h e r w i t h t h e a b o v e 

e x p l a n a t i o n s h o u l d m a k e t h i s r a t h e r i n t r i c a t e 

m a t t e r c l e a r . 

W i t h o u t b e i n g t o o s p e c i f i c i t h a s b e e n t h o u g h t 

a d v i s a b l e t o i n d i c a t e t h e r e l a t i v e s i z e s o f v a r i o u s 

p a r t s o f t h i s s e t t i n g b y g i v i n g a f e w d i m e n s i o n s 

b o t h i n t h e t e x t a n d i n t h e d i a g r a m s , a n d t h e s e 

c a n b e t a k e n a s r o u g h l y s u i t a b l e - f o r a l a r g e w o r k s 
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a u t o c l a v e o f s e v e n o r e i g h t h u n d r e d g a l l o n s 

S u c h a s e t t i n g c o u l d b e u s e d f o r h e a t i n g o i l -

b a t h s i f i t w a s d e c i d e d t o p l a c e t h e a u t o c l a v e i n 

o n e . a l t h o u g h i t w o u l d h a r d l y b e n e c e s s a r y t o 

b a f f l e t h e g a s e s q u i t e s o t h o r o u g h l y i n t h a t c a s e . 

I t h a s b e e n s t a t e d t h a t t h i s a r r a n g e m e n t p o s -

F I G . 2 5 . — S h o w i n g ** B a i r l e " " b e t w e e n F i r e - b o x a m i 
A u t o c l a v e . 

s e s s e s o n e g r a v e d e f e c t , a n d d o u b t l e s s t h e d i s c e r n i n g 

r e a d e r w i l l h a v e d e t e c t e d i t . O f c o u r s e i t i s t h a t 

t h e flames w i l l b e d r a w n b y t h e d r a u g h t r i g h t i n t o 

t h e o p e n s p a c e b e n e a t h t h e p a n a n d w i l l i m p i n g e 

o n t h e b o t t o m , t h e r e b y c a u s i n g b u r n i n g o f t h e 

c h a r g e a n d d e t e r i o r a t i o n o f t h e p l a n t . T h e a u t h o r 

h a s a c t u a l l y s e e n t h e b o t t o m o f a n a u t o c l a v e b r i g h t 

r e d h o t t h r o u g h t o o r a p i d firing h i s u c h a s e t t i n g . 
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T h i s d e f e c t , e n o r m o u s a s i t s e e m s , c a n b e o v e r c o m e 

b y a v e r y s i m p l e d e v i c e . T h i s c o n s i s t s i n b u i l d i n g 

u p t h e w a l l ( J 3 ) ( F i g . 2 2 ) u n t i l i t r e a c h e s t h e r o o f 

o f t h e a r c h b e y o n d t h e f i r e - b o x , n o t , o f c o u r s e , a s 

a c o m p l e t e w a l l , w h i c h w o u l d c u t o f f a l l h e a t f r o m 

t h e p a n , b u t a s a b a f f l e o f " p i g e o n - h o l e s / 5 T h i s i s 

s h o w n i n F i g s . 2 5 a n d 2 0 , w h i c h a r e s i d e s e c t i o n a l 

e l e v a t i o n s a n d f r o n t e l e v a t i o n r e s p e c t i v e l y . T h e 

F I G . 2 6 . — S h o w i n g " B a f f l e " b e t w e e n F i r e - b o x a n d 
A u t o c l a v e . 

e f f e c t o f t h e e r e c t i o n o f t h i s b a f f l e i s r e m a r k a b l e , a s 

w i t h a g o o d d r a u g h t i t d o e s n o t d a m p d o w n t h e 

fire, b u t e n t i r e l y p r e v e n t s t h e a c t u a l flames e n t e r i n g 

t h e s p a c e b e n e a t h t h e a u t o c l a v e , w h i c h i s t o a l l 

i n t e n t s a n d p u r p o s e s h e a t e d b y a h o t a i r - b a t h . 

S u c h a m o d i f i e d s e t t i n g , p r o p e r l y a n d s k i l f u l l y 

w o r k e d , i s a n a l m o s t i d e a l m e t h o d o f firing p a n s 

m t e n d e d f o r h a r d r o u t i n e u s e , a n d o n e w h i c h a l l o w s 

t h e m a x i m u m o u t p u t t o b e o b t a i n e d f r o m t h e p l a n t . 
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O n c e t h e a u t o c l a v e l i a s b e e n r a i s e d t o t h e d e s i r e d 

t e m p e r a t u r e i t i s s u r p r i s i n g h o w s m a l l a fire w i l l 

k e e p i t s t e a d y , a s k i l l e d w o r k m a n b e i n g a b l e t o 

r e g u l a t e t h e t e m p e r a t u r e o f t h e c h a r g e t o w i t h i n 

a d e g r e e o r t w o b y a c o m b i n a t i o n o f i n t e l l i g e n t 

Flanges of autoclave 

Dampen 

Body of autoclave 

Airspace Air space 
Gas burners 

Regulator 
4 

F I G . 2 7 . — S e c t i o n a l E l e v a t i o n of a S e t t i n g t o a G a s -
h e a t e d A u t o c l a v e . 

s t o k i n g a n d a d j u s t m e n t o f t h e flue d a m p e r a n d 

f u r n a c e d o o r , 

( 3 ) I n c o n c l u s i o n , a f e w w o r d s m u s t b e s a i d a b o u t 

g a s - h e a t e d a u t o c l a v e s . E v e n l a r g e p a n s o f f o u r 

o r five h u n d r e d g a l l o n s c a p a c i t y c a n n o w b e 

h e a t e d b y g a s . I t i s u s u a l t o h a v e t h e b u r n e r s 

s o m e l i t t l e d i s t a n c e u n d e r n e a t h t h e p a n , h e a t i n g 
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u p b e i n g s t a r t e d b y a s m a l l flame i n o r d e r t o a v o i d 

b u r n i n g . G a s h e a t i n g c a n b e r e g u l a t e d s o finely 

t h a t t h e s a m e e l a b o r a t e s y s t e m o f b a f f l e s i s n o t 

r e q u i r e d a s i s t h e c a s e w i t h c o a l f i r e s , t h e s i m p l e 

e x p e d i e n t o f r u n n i n g a b a f f l e p l a t e t h r e e - q u a r t e r s 

o f t h e c i r c u m f e r e n c e o f t h e a u t o c l a v e t o f o r c e t h e 

h e a t e d a i r t o e n c i r c l e t h e b o d y o f t h e p a n b e i n g 

s u f f i c i e n t . A l t h o u g h m u c h o f t h e r e g u l a t i o n i s 

d o n e b y m e a n s o f t h e g a s s u p p l y t a p s , i t i s a d v i s a b l e 

t o h a v e a c l a m p e r i n t h e f l u e a s w e l l , a n d t h i s 

e n a b l e s o n e t o k e e p t h e w h o l e o f t h e s p a c e r o u n d 

t h e a u t o c l a v e f u l l o f h o t g a s e s , w h i c h s l o w l y c i r c u 

l a t e a g a i n s t t h e b a f f l e a n d o v e r i t a l o n g t h e u p p e r 

p a r t o f t h e p a n t o t h e f l u e . 

F i g . 2 7 s h o w s a s i m p l e s e t t i n g t o a g a s - h e a t e d 

a u t o c l a v e i n s e c t i o n a l e l e v a t i o n . 
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W H E N c o n s i d e r i n g t h e u s e o f l a b o r a t o r y a u t o 

c l a v e s a f e w t y p i c a l e x a m p l e s o f r e a c t i o n s b e s t 

c a r r i e d o u t i n s u c h a p p a r a t u s w e r e g i v e n . I t i s 

n o t , t h e r e f o r e , p r o p o s e d t o g o i n t o . t h e c h e m i c a l 

s i d e o f w o r k i n g p l a n t , a s t h i s m u s t n e c e s s a r i l y 

b e s i m i l a r t o t h a t a l r e a d y c o n s i d e r e d , b u t r a t h e r 

t o p a y a t t e n t i o n t o t h o s e d e t a i l s o f p l a n t u s a g e 

i n w h i c h l a r g e a n d e v e n s e m i - l a r g e - s c a l e w o r k 

d i f f e r s f r o m t h e p r o c e d u r e o f t h e l a b o r a t o r y . 

A c h e m i s t w h o k n o w s p e r f e c t l y h o w t o c a r r y o u t 

a c e r t a i n o p e r a t i o n a t h i s b e n c h w i l l m e e t w i t h 

a l l m a n n e r o f t e c h n i c a l t r o u b l e s w h e n f a c e d w i t h 

t h e p r o b l e m o f m a n u f a c t u r i n g f r o m t h a t s a m e 

s p e c i f i c a t i o n o n a l a r g e s c a l e , s o t h a t i t i s t h e 

o b j e c t o f t h i s c h a p t e r t o a n t i c i p a t e t o s o m e e x t e n t 

t h e s e t r o u b l e s a n d t o s h o w h o w t h e y c a n b e m e t 

a n d o v e r c o m e . 

T h e b e s t m e t h o d o f s o d o i n g i s t o i m a g i n e o u r 

s e l v e s i n c h a r g e o f a n a u t o c l a v e e n g a g e d i n t h e 

m a n u f a c t u r e o f a n y o f t h o s e i m p o r t a n t h y d r q x y -

o r a m i n o - h y d r o x y - d e r i v a t i v e s o f n a p h t h a l e n e w h i c h 

a r e p r e p a r e d b y t h e f u s i o n o f a s u l p h o n i c a c i d 

w i t h c a u s t i c s o d a . S u c h a n o p e r a t i o n w i l l p r o b a b l y 

b e c a r r i e d o u t i n t h e l a r g e l o w p r e s s u r e a g i t a t o r 

p a n p r e v i o u s l y d e s c r i b e d , o r , i f t h e t e m p e r a t u r e o f 

f u s i o n w e r e v e r y h i g h a n d t h e c o n c e n t r a t i o n o f 

c a u s t i c s o d a l o w , w h e r e b y g r e a t p r e s s u r e s w o u l d b e 

g e n e r a t e d , i n t h e r a t h e r s m a l l e r a u t o c l a v e w o r k i n g 

u p t o 3 0 a t m o s p h e r e s . B y f a r t h e m o s t l i k e l y 

p r e s s u r e s w o u l d , h o w e v e r , b e i n t h e r e g i o n o f 

1 3 1 
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7 o r 8 a t m o s p h e r e s , s o t h a t t h e l o w p r e s s u r e p a n 

c o u l d b e e m p l o y e d . 

B e f o r e c o m i n g t o t h e a c t u a l m e c h a n i c a l s i d e o f 

t h e s u b j e c t a f e w w o r d s o n t h e q u e s t i o n o f b a t c h 

c o n t r o l t e s t s w o u l d n o t b e o u t o f , p l a c e . I n o r d e r 

t o g e t t h e b e s t r e s u l t s f r o m h i s p l a n t t h e w o r k s 

c h e m i s t s h o u l d k e e p a v e r y c o m p l e t e r e c o r d o f a l l 

c o n d i t i o n s i n h i s l o g - b o o k . T h e s i z e o f t h e b a t c h 

s h o u l d b e t h e l a r g e s t t h a t t h e p l a n t w i l l s a f e l y 

t a k e , r e m e m b e r i n g t h a t n o a u t o c l a v e s h o u l d b e 

f i l l e d t o m o r e t h a n 8 0 % o f i t s t o t a l c a p a c i t y i n 

o r d e r t o a l l o w f o r e x p a n s i o n o f t h e l i q u i d c o n t e n t s 

u n d e r h e a t i n g . 

I n t h e l a b o r a t o r y t h e c h e m i s t h a s p r o b a b l y u s e d 

a p u r e d r y p o w d e r e d s u l p h o n i c a c i d t o m e l t , 

w h e r e a s i n t h e w o r k s h e m a y b e d e l i v e r e d a p a s t e 

c o n t a i n i n g n o t o n l y w a t e r , b u t p o s s i b l y a l s o f r e e 

m i n e r a l a c i d . I n h i s c a l c u l a t i o n f o r t h e a m o u n t 

o f c a u s t i c t o g i v e t h e r e q u i r e d c o n c e n t r a t i o n h e 

m u s t , t h e r e f o r e , m a k e a l l o w a n c e f o r t h e f o l l o w i n g : 

( 1 ) C a u s t i c u s e d i n n e u t r a l i s i n g t h e f r e e 

m i n e r a l a c i d ( i f a n y ) . 

( 2 ) C a u s t i c u s e d i n n e u t r a l i s i n g a n y a c i d 

g r o u p s i n t h e m o l e c u l e o f t h e s t a r t i n g m a t e r i a l . 

( 3 ) T h e w a t e r f o r m e d b y a n y s u c h n e u t r a l i s a 

t i o n s . 

( 4 ) T h e w a t e r a c t u a l l y p r e s e n t i n t h e p a s t e 

o f t h e s t a r t i n g m a t e r i a l . 

H a v i n g m a d e a n y s u c h a l l o w a n c e s t h a t t h e 

p a r t i c u l a r c a s e m a y r e n d e r ' n e c e s s a r y , h e finally 
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a r r i v e s a t a figure f o r t h e c a u s t i c t o b e u s e d a n d t h e 

e x t r a w a t e r t o b e a d d e d . 

E v e n i f t h e p r o c e s s i s a v e r y s t e a d y r e g u l a r o n e , 

a g o o d c o n t r o l c h e m i s t w i l l a r r a n g e t o t a k e s a m p l e s 

a t c o n v e n i e n t s t a g e s f o r w o r k i n g u p i n t h e l a b o r a t o r y 

i n o r d e r t o g e t s o m e a p p r o x i m a t i o n o f y i e l d s . 

B y t h i s m e a n s i f a n y s t a g e o f t h e p r o c e s s i s n o t 

w o r k i n g p r o p e r l y — i f t h e p l a n t i s l e a k i n g i n a n y 

^ v v a y — t h a t d e f e c t i v e s t a g e w i l l b e s h o w n u p b y t h e 

f i g u r e s o f t h e c o n t r o l t e s t s a n d c a n b e p u t r i g h t 

b e f o r e a n y g r e a t financial l o s s h a s o c c u r r e d . W h e n 

e v e r i t i s p o s s i b l e t o k e e p i n d i v i d u a l b a t c h e s s e p a r a t e 

t h i s s h o u l d b e d o n e , a n d t h e l o g - b o o k s h o u l d a l w a y s 

s h o w t h e y i e l d s o f e a c h b a t c h t h r o u g h o u t t h e w e e k , 

m o n t h , o r y e a r . T h e a u t h o r o n c e h a d o c c a s i o n t o 

i n v e s t i g a t e a m y s t e r i o u s l o s s o f y i e l d i n a p r o c e s s 

w h i c h u p t o t h a t t i m e h a d w o r k e d p e r f e c t l y 

s a t i s f a c t o r i l y . S u c h a s y s t e m o f y i e l d e s t i m a t i o n s 

b y s a m p l e s t a k e n a t e a c h s t a g e i n t h e p r o c e s s 

s h o w e d t h e l e a k a g e t o o c c u r b e t w e e n a c e r t a i n 

v a t a n d filter-press, a n d i t w a s f o u n d t h a t a s m a l l 

h o l e h a d d e v e l o p e d i n t h e s t o r a g e b o i l e r s u n k i n 

t h e g r o u n d i n t o w h i c h t h e s u s p e n s i o n o f t h e m a t e r i a l 

w a s r u n b e f o r e b l o w i n g i t b y c o m p r e s s e d a i r t h r o u g h 

t h e filter-press. T h e e f f e c t o f t h e c o m p r e s s e d a i r 

w a s t o b l o w a c e r t a i n a m o u n t t h r o u g h t h i s h o l e 

i n t o t h e g r o u n d a t e a c h o p e r a t i o n o f filtration. 

T h i s e x a m p l e s h o w s h o w n e c e s s a r y r o u t i n e t e s t s 

a r e i n o r d e r t o d i s c o v e r d e f e c t s b e f o r e g r e a t l o s s 

h a s o c c u r r e d . 

T o r e t u r n t o t h e m a n u f a c t u r e o f o u r h y d r o x y -

d e r i v a t i v e , l e t u s s u p p o s e t h a t t h e s i z e o f t h e b a t c h 
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h a s b e e n fixed a n d a l ] c a l c u l a t i o n s h a v e b e e n m a d e . 

T h e first p r o b l e m i s , t h e r e f o r e , t o w e i g h o u t s o m u c h 

c a u s t i c s o d a a n d t o m e l t i t w i t h t h e r e q u i r e d a m o u n t 

o f w a t e r . T h e c a u s t i c s o d a m a y b e i n t h e f o r m o f 

r o c k , d e l i v e r e d i n t h i n s h e e t - i r o n d r u m s , o r i n 

t h e f o r m o f p o w d e r o r flake. I f i t i s r o c k c a u s t i c 

t h e n t h e d r u m s m u s t b e s p l i t o p e n b y s l e d g e 

h a m m e r a n d t h e s o l i d m a s s b r o k e n " u p t o l u m p s n o t 

b i g g e r t h a n s m a l l l o a v e s o f b r e a d . T h e p o w d e r 

o r flake c a u s t i c c a n n a t u r a l l y b e c h a r g e d i n t o t h e 

w a t e r j u s t a s i t i s . 

C a u s t i c s o d a i s a d a n g e r o u s s u b s t a n c e t o h a n d l e , 

a n d i t i s t h e d u t y o f t h e c h e m i s t t o s e e t h a t h i s 

m e n a r e e d u c a t e d t o t h i s d a n g e r a n d p r o t e c t e d 

a d e q u a t e l y , e v e n i f , i n t h e i r i g n o r a n c e , t h e y o b j e c t 

t o t h e p r e c a u t i o n s . I n a n y o p e r a t i o n i n v o l v i n g 

t h e t h r o w i n g a b o u t o f c a u s t i c b y s h o v e l o r t h e 

b r e a k i n g o f r o c k c a u s t i c b y h a m m e r , c o m f o r t a b l y 

fitting g o g g l e s s h o u l d b e w o r n b y t h e m e n c o n 

c e r n e d . S t r a n g e a s i t m a y s e e m a t f i r s t t h o u g h t , 

w o r k m e n o f t e n p r e f e r t o u s e r o c k c a u s t i c , a l t h o u g h 

i t i n v o l v e s t h e h u g e l a b o u r o f b r e a k i n g u p , t o t h e 

p o w d e r o r flake f o r m , t h e r e a s o n b e i n g t h a t t h e 

s h o v e l l i n g o f p o w d e r e d c a u s t i c c a u s e s s o m u c h d u s t 

t o g e t i n t o t h e a i r , w h i c h l e a d s t o i n t o l e r a b l e 

i t c h i n g o f t h e e y e s , n o s e a n d s k i n . P e r h a p s t h e 

b e s t f o r m o f a l l i s a g o o d d r y flake w h i c h d o e s n o t 

c o n t a i n m u c h d u s t . 

I f n o l i n e r i s u s e d i n t h e a u t o c l a v e i t i s e s s e n t i a l 

t h a t t h e o p e r a t i o n o f m e l t i n g t h e c a u s t i c w i t h t h e 

r e q u i s i t e w a t e r b e c a r r i e d o u t i n a s e p a r a t e p a n , 

not i n t h e a u t o c l a v e . T h e f u s i o n o f l u m p s o f r o c k 
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c a u s t i c o r e v e n a n y f o r m o f c a u s t i c w i t h a s m a l l 

q u a n t i t y o f w a t e r s h o u l d n e v e r h e e a r r i d o u t i n a 

s t e e l v e s s e l , a s i t a t t a c k s t h a t m a t e r i a l m u c h m o r e 

r e a d i l y t h a n i t d o e s c a s t i r o n . I f t h e s u l p h o n i c 

a c i d p a s t e c o n t a i n s m u c h w a t e r , t h e n t h e c o n 

c e n t r a t i o n o f c a u s t i c i n t h e e x t r a w a t e r w i t h w h i c h 

i t i s f u s e d p r i o r t o c h a r g i n g t h e p a s t e w i l l h e v e r y 

h i g h — p e r h a p s 7 0 % — a n d s u c h a h o t f u s i o n w i l l 

p l a y h a v o c w i t h a r i v e t e d s t e e l a u t o c l a v e . I f t h i s 

o p e r a t i o n i s , h o w e v e r , d o n e i n a c a s t - i r o n p a n a n d 

t h e f u s i o n b l o w n o v e r i n t o t h e a u t o c l a v e i m m e d i a t e l y 

p r i o r t o t h e c h a r g i n g o f t h e p a s t e , t h e n v e r y l i t t l e 

h a r m i s d o n e . T h e b l o w i n g o v e r o f s u c h a f u s i o n 

d o e s n o t s o u n d a n i c e j o b , b u t if r e a s o n a b l e c a r e 

i s t a k e n i n m a k i n g j o i n t s , a n d m e n a r e i n s t r u c t e d t o 

" s t a n d c l e a r " w h e n t h e a c t u a l b l o w i n g i s s t a r t e d , 

n o h a r m n e e d r e s u l t . 

I n o r d e r t o s a v e t i m e a s m a l l fire s h o u l d h e 

s t a r t e d m t h e f u r n a c e o f t h e a u t o c l a v e b e f o r e t h e 

f u s e d c a u s t i c i s b l o w n i n t o i t , a s b y s o d o i n g t h e 

b r i c k w o r k i s h e a t e d u p a n d t h e p a n i t s e l f m a d e 

j u s t r e a s o n a b l y w a r m . A l i t t l e e x p e r i e n c e w i l l 

s o o n s h o w h o w m u c h t o h e a t t h e a u t o c l a v e , t h e 

o b j e c t b e i n g t o p r e v e n t t h e s u d d e n c h i l l i n g c a u s i n g 

t h e f u s e d c a u s t i c t o s o l i d i f y o n c o m i n g i n t o t h e 

p a n . 

A s s o o n a s t h e c a u s t i c i s h i t h e a u t o c l a v e t h e 

a g i t a t o r i s s e t i n m o t i o n a n d c h a r g i n g o f t h e 

s u l p h o n i c a c i d i s c o m m e n c e d . T h i s o p e r a t i o n i s 

c a r r i e d o u t a s r a p i d l y a s p o s s i b l e , c a r e b e i n g t a k e n 

t o r e g u l a t e t h e r a t e o f c h a r g i n g a n d t h e firing u p s o 

a s t o h a v e a s t e a d i l y r i s i n g t e m p e r a t u r e t h r o u g h o u t . 
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I f t h e s u l p h o n i c a c i d i s i n t h e f o r m o f a p a s t e 

c o n t a i n i n g f r e e m i n e r a l a c i d , o r i f i t c o n t a i n s a 

n u m b e r o f f r e e s u l p h o n i c a c i d g r o u p s , t h e n t h e 

h e a t o f n e u t r a l i s a t i o n i s c o n s i d e r a b l e a n d h e l p s 

t o c o m p e n s a t e f o r t h e c o o l i n g e f f e c t o f t h e m a s s o f 

m a t e r i a l a d d e d . 

N a t u r a l l y i t i s i m p o s s i b l e t o f i x d e t a i l s t o o 

s p e c i f i c a l l y , b u t f o r m o s t o p e r a t i o n s o f t h i s n a t u r e 

a l a r g e b a t c h o f t h r e e o r f o u r Ct p o u n d m o l e c u l e s " 

c o u l d b e c h a r g e d i n f r o m f o u r t o s i x h o u r s , a n d t h e 

t e m p e r a t u r e a t t h e e n d s h o u l d b e f r o m 1 2 0 ° t o 

1 3 0 ° C C a r e m u s t b e t a k e n i n c h a r g i n g s o m e 

p a s t e s t o a v o i d a d d i n g i n s u c h s i z e d l u m p s o r s o 

r a p i d l y a s t o p r e v e n t t h e r o t a t i o n o f t h e a g i t a t o r . 

T h i s i s k n o w n b y t h e w o r k m e n a s " s c o t c h i n g t h e 

p a n / 5 a n d t h e p r o b l e m o f p e r s u a d i n g t h e a g i t a t o r 

t o s t a r t a g a i n i n a b a d l y " s c o t c h e d " p a n i s n o t a s 

h u m o r o u s a s t h e n a m e g i v e n t o t h e d i s o r d e r . 

I t s o m e t i m e s m e a n s h o u r s o f p a t i e n t l e v e r a g e w i t h 

a l o n g b a r s h a p e d t o a b l a d e l i k e a c o l d c h i s e l , w i t l i 

w h i c h t h e b e v e l c o g s a r e t u r n e d l i t t l e b y l i t t l e . 

W h e n t h e a g i t a t o r h a s t h u s b e e n t u r n e d b a c k , s a y , 

h a l f a r e v o l u t i o n , t h e b e l t i s s l i p p e d g e n t l y o n t o 

t h e f a s t o r d r i v i n g p u l l e y a n d b y v i g o r o u s s l a p p i n g 

o n o f t h e b e l t o n e e n d e a v o u r s t o p e r s u a d e t h e 

a g i t a t o r t o r u n r o u n d t h r o u g h t h e o b s t r u c t i o n a n d 

s o s t a r t r o t a t i n g s m o o t h l y o n c e m o r e . 

S o m e r o u g h t r e a t m e n t m a y b e n e e d e d t o c u r e a 

b a d " s c o t c h / 3 b u t t o o m u c h v i g o u r m a y l e a d t o 

s t r i p p e d t e e t h on t h e g e a r w h e e l s , o r b e n t a n d 

b r o k e n a g i t a t o r b l a d e s . 

T h e r e n e v e r w a s a n o p e r a t i o n t o w h i c h t h e m o t t o 
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" m o r e h a s t e , l e s s s p e e d , " w a s b e t t e r a p p l i c a b l e 

t h a n t h a t o f c h a r g m g a n a u t o c l a v e w i t h l u m p s o f 

h e a v y h y d r a u l i c a l l y p r e s s e d c a k e s o f s u l p h o n i c 

a c i d s , b u t o n c e a g a i n i t i s w o n d e r f u l t o o b s e r v e 

t h e d e g r e e o f s k i l l w h i c h c a n b e a c q u i r e d b y a 

r e a l l y e x p e r i e n c e d w o r k m a n . 

A s s o o n a s t h e b a t c h i s c h a r g e d n o t i m e s h o u l d 

b o l o s t i n s e a l i n g u p . T h i s i n v o l v e s t h e f i t t i n g o f 

t h e m a n h o l e l i d , f o r i t h a s b e e n t h r o u g h t h e m a n 

h o l e , o f c o u V s e , t h a t t h e c h a r g e h a s b e e n a d d e d . 

T h e m a n h o l e l i d i n l a r g e p a n s i s a f a i r l y m a s s i v e 

a r t i c l e w e i g h i n g a h u n d r e d w e i g h t o r s o , a n d t h e 

o p e r a t i o n o f fitting i t r e q u i r e s j u s t a l i t t l e " k n a c k . " 

I t i s u s u a l first t o fit t h e w i d e flat b l a c k l e a d e d 

a s b e s t o s r i n g i n i t s s p e c i a l g r o o v e o n t h e t o p s i d e 

o f t h e l i d , a n d t h e n , b y m e a n s o f c h a i n s l o o p e d 

t h r o u g h t h e r i n g i n t h e l i d ( s e e F i g . 1 7 ) a n d s t a y e d 

o v e r a n y c o n v e n i e n t p i p i n g , t o l o w e r t h e l i d u n t i l 

i t h a n g s j u s t o v e r t h e m a n h o l e i t s e l f . O n e m a n 

w i l l n o w t a k e t h e s t r a i n o n t h e c h a i n s , w h i l e h i s 

m a t e , b y t u r n i n g t h e h e a v y l i d e d g e w a y s a n d s i d e 

w a y s , w i l l s l i p i t t h r o u g h t h e h o l e . O n c e i n s i d e t h e 

p a n i t i s a d j u s t e d t o t h e c o r r e c t p o s i t i o n a n d t h e n 

g u i d e d u p w a r d s u n t i l t h e a s b e s t o s r i n g i s f e l t t o b e 

p r e s s i n g e v e n l y a g a i n s t t h e r i m d e s i g n e d f o r t h e 

p u r p o s e . A l l t h i s t i m e t h e w e i g h t i s b e i n g b o r n e 

b y t h e c h a i n s , b u t n o w o n e c a n s l i p o n e o f t h e b a r s 

t h r o u g h t h e r o d s o f t h e l i d a n d s p i n t h e g r e a t 

h e x a g o n a l n u t d o w n t o t a k e t h e s t r a i n . T h e c h a i n s 

a r e r e m o v e d , t h e s e c o n d b a r a n d n u t f i t t e d a n d t h e 

p r o c e s s o f t i g h t e n i n g u p i s p r o c e e d e d w i t h . T h e 

n u t s a r e u s u a l l y s c r e w e d u p w i t h b o x k e y s o r 

5 * 
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s p a n n e r s , t i g h t e n i n g b y m e a n s o f a l o n g l e v e r b a r 

b e i n g p r e f e r a b l e t o h a m m e r i n g u p . T h e t h e r 

m o m e t e r i s n o w , and only nowi p l a c e d i n i t s o i l 

p i p e t o a v o i d p r e v i o u s r i s k o f b r e a k a g e a n d a l l i s 

r e a d y t o fire u p t o t e m p e r a t u r e . I t i s a g o o d p l a n 

t o e d u c a t e t h e m e n t o m a k e a p r a c t i c e o f c l e a r i n g 

a w a y a l l r u b b i s h — o l d c a s k s , p a p e r s , e t c . — a n d t o 

s w e e p t h e c o v e r o f t h e p a n a n d t h e s t a g i n g b e f o r e 

firing u p , a s a n e a t , t i d y s t a g i n g h e l p s t o s u g g e s t 

t h a t a t m o s p h e r e o f a c c u r a c y w h i c h i s s o n e c e s s a r y 

i n a u t o c l a v e w o r k . 

A c h a r t s h o u l d a l w a y s b e p r o v i d e d o n w h i c h e n t r i e s 

s h o w i n g t i m e , t e m p e r a t u r e ( b o t h o f t h e c h a r g e a n d 

o i l - b a t h i f t h e l a t t e r i s e m p l o y e d ) , p r e s s u r e , a n d 

g e n e r a l o b s e r v a t i o n s s h o u l d b e m a d e e v e r y h a l f -

h o u r . A p a r t f r o m t h e m e n r e q u i r e d f o r c h a r g i n g , 

o n e s k i l l e d h a n d c a n l o o k a f t e r a n u m b e r o f a u t o 

c l a v e s a s t h e y a r e c o m i n g u p t o t e m p e r a t u r e , 

e s p e c i a l l y i f h e h a s a s t o k e r t o f i r e u p u n d e r h i s 

d i r e c t i o n . T h i s s k i l l e d h a n d w i l l a t t e n d t o t h e 

c h a r t s a n d w a t c h c e a s e l e s s l y f o r l e a k s d e v e l o p i n g 

i n g l a n d s , m a n h o l e l i d j o i n t s , c o v e r j o i n t s o r t a p s . 

H e w i l l a l s o s e e t h a t t h e o i l c u p s o n t h e b e a r i n g s 

a r e w o r k i n g p r o p e r l y , f o r n o o n e w h o k n o w s h o w 

t o g e t t h e b e s t o u t o f m a c h i n e r y w i l l a l l o w i t t o 

s q u e a k o r g r o a n c o m p l a i n i n g l y w i t h o u t i n v e s t i 

g a t i n g t h e c a u s e a n d , i f p o s s i b l e , s u p p l y i n g t h e 

r e m e d y . 

T h e t i m e t h a t i t i s n e c e s s a r y f o r t h e b a t c h t o b e 

k e p t o n t e m p e r a t u r e a n d , f o r t h a t m a t t e r 9 t h e 

t e m p e r a t u r e i t s e l f , d e p e n d s o n t h e p a r t i c u l a r 

r e a c t i o n w h i c h i s b e i n g c a r r i e d o u t . I n t h e c a s e 
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o f c a u s t i c f u s i o n s o f n a p h t h a l e n e s u l p h o n i c a c i d s 

w e c a n , h o w e v e r , t a k e f r o m t w o t o t w e l v e h o u r s a s 

a r e a s o n a b l e r a n g e . A t t h e e n d o f t h e s p e c i f i e d 

t i m e i t w i l l b e t h e o b j e c t o f t h e c h e m i s t t o g e t t h e 

t e m p e r a t u r e l o w e r e d a s q u i c k l y a s p o s s i b l e . T h e r e 

a r e t w o m a i n r e a s o n s f o r t h i s . I n t h e first p l a c e i t 

i s n o t g e n e r a l l y a d v i s a b l e t o k e e p t h e r e a c t i n g 

b o d i e s " o n t e m p e r a t u r e " o r n e a r t h a t t e m p e r a t u r e 

a n y l o n g e r t h a n n e c e s s a r y , a s t h e r e c i p e h a s b e e n 

w o r k e d o u t c a r e f u l l y t o fix t h e t i m e a t w h i c h t h e 

b e s t y i e l d s o r p u r e s t p r o d u c t s a r e o b t a i n e d . P o s 

s i b l y l o n g e r t i m e a f t e r a r e a s o n a b l e l a t i t u d e w i l l 

c a u s e o v e r - m e l t i n g o r t h e s u b s t i t u t i o n o f a s e c o n d 

h y c l r o x y - g r o u p f o r a s u l p h o n i c a c i d o n e , o r , p e r 

h a p s , i t m a y c a u s e d a r k e n i n g o f t h e p r o d u c t . O n e 

s h o u l d r e m e m b e r t h a t a l a b o r a t o r y w o r k i n g i s 

a l w a y s c a r r i e d o u t i n a s h o r t e r t i m e t h a n a w o r k s 

o n e o f t h e s a m e r e c i p e , s o i n o r d e r t o k e e p a s 

f a i t h f u l l y a s h e c a n t o l a b o r a t o r y r e c i p e c o n d i t i o n s 

a w o r k s c h e m i s t m u s t a v o i d u n n e c e s s a r y l o s s o f 

t i m e . T h e s e c o n d r e a s o n f o r s p e e d i n l o w e r i n g t h e 

t e m p e r a t u r e o f t h e b a t c h i s a n e c o n o m i c o n e . A s 

w i l l b e s e e n , i t i s u s u a l t o e m p t y t h e a u t o c l a v e b y 

b l o w i n g o v e r t h e c o n t e n t s t h r o u g h a p i p e fitted 

i n a l i g h t m a n h o l e l i d w h i c h i s s u b s t i t u t e d f o r t h e 

h e a v y o n e . T h i s m e a n s t h a t t h e p a n m u s t b e 

o p e n e d , a n d i n o r d e r t o d o s o a l l p r e s s u r e m u s t b e 

r e l e a s e d . E v e n i n t h o s e p a n s fitted w i t h p e r m a n e n t 

b l o w - o v e r p i p e s i t i s n o t d e s i r a b l e t o b l o w o v e r 

s t r o n g c a u s t i c f u s i o n s a t v e r y h i g h t e m p e r a t u r e s 

a n d p r e s s u r e s , s o t h a t s o m e c o o l i n g a n d r e l e a s e o f 

p r e s s u r e w i l l b e n e c e s s a r y i n a n y c a s e b e f o r e t h e 
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p a n c a n b e e v a c u a t e d . T h a t w a s w h y t h i s r e a s o n 

w a s d e s c r i b e d a s a n e c o n o m i c o n e , f o r a n a u t o c l a v e 

r e p r e s e n t s c a p i t a l , a n d t h e l o n g e r i t i s o c c u p i e d o n 

o n e b a t c h t h e l e s s w i l l b e t h e m o n t h l y o u t p u t f r o m 

t h a t c a p i t a l . 

T h e u s u a l p r o c e d u r e w i t h c a u s t i c f u s i o n s a n d 

m a n y o t h e r a u t o c l a v e o p e r a t i o n s i s t o d r a w t h e 

f i r e o n c o m p l e t i o n o f t h e r e a c t i o n t i m e a n d t o o p e n 

f u l l y t h e fire-box d o o r a n d flue, w h i l e t h e b l o w - o f f 

v a l v e i s c a u t i o u s l y r e l e a s e d t o o . N a t u r a l l y i f t h e 

p r o d u c t i s v o l a t i l e i n s t e a m t h i s l a t t e r c o u r s e c a n n o t 

b e a d o p t e d , b u t w h e r e v e r p o s s i b l e i t s h o u l d b e 

d o n e , f o r t h e r a p i d b o i l i n g o f f o f s o m e o f t h e w a t e r 

h a s a m a r k e d e f f e c t o n t h e c o o l i n g r a t e o f t h e 

b a t c h . 

T h e d e g r e e t o w h i c h t h i s t r e a t m e n t c a n b e p u s h e d 

a n d t h e t e m p e r a t u r e t o w h i c h t h e b a t c h i s c o o l e d 

a r e f a c t o r s w h i c h o n l y e x p e r i e n c e i n a n y p a r t i c u l a r 

r e c i p e c a n fix, b u t a s a g e n e r a l w o r k i n g r u l e o n e 

c a n s a y t h a t c a u s t i c f u s i o n s c a n b e s a f e l y a n d 

c o n v e n i e n t l y b l o w n o v e r a t 1 2 0 ° C , a n d t h a t a n y 

p a n s h o u l d b e o p e n e d a s s o o n a s t h e r e i s n o r e s i d u a l 

p r e s s u r e . T h e b l o w - o f f p i p e d o e s a w a y w i t h a n y 

t r o u b l e c a u s e d b y r e s i d u a l p r e s s u r e d u e t o g a s e s 

f o r m e d b y d e c o m p o s i t i o n , b u t t o a v o i d t h e p o s s i 

b i l i t y o f a c c i d e n t s t h e f o l l o w i n g p r o c e d u r e s h o u l d 

b e a d o p t e d i n o p e n i n g a l a r g e w o r k s a u t o c l a v e . 

A s s o o n a s t h e b l o w - o f f p i p e c e a s e s t o s h o w e m i s s i o n 

o f g a s o r s t e a m a n d t h e n e e d l e o f t h e g a u g e i s 

a t z e r o ( w h i c h i s b e s t s e e n b y s t r i k i n g t h e g a u g e 

a s m a r t b l o w w i t h t h e p a l m o f t h e h a n d , w h e n t h e 

n e e d l e s h o u l d " c l i c k " a g a i n s t t h e p i n n e a r t h e 
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z e r o m a r k ) , t h e n t h e h e x a g o n a l n u t s o n t h e r o d s 

o f t h e m a n h o l e l i d s h o u l d b e l o o s e n e d w i t h a l o n g -

h a n d l e d s p a n n e r — s a y a N o . 6 o r 7 a d j u s t a b l e . T h e 

h e a v y l i d w i l l p r o b a b l y r e m a i n s t u c k a g a i n s t t h e 

a s b e s t o s r i n g , b u t a s m a r t t a p w i t h a l o n g b a r w i l l 

c a u s e i t t o e a s e , a n d o n c e s t e a m i s s e e n e s c a p i n g 

t h e c h a i n s c a n b e fixed a n d t h e l i d r e m o v e d b y 

e x a c t l y t h e r e v e r s e p r o c e s s t o t h a t d e s c r i b e d i n 

f i t t i n g i t . 

A v e r y c o m m o n m e t h o d o f l o o s e n i n g t h e m a n 

h o l e l i d , a n d o n e w h i c h , a l t h o u g h i t s o u n d s 

d a n g e r o u s , i s p r o b a b l y p e r f e c t l y s a f e i n p r a c t i c e , 

i s a s f o l l o w s . A s s o o n a s t h e c h a r g e h a n d s e e s t h a t 

o n l y a f e w p o u n d s p e r s q u a r e i n c h p r e s s u r e i s 

s h o w n o n t h e g a u g e , a n d w h i l e t h e b l o w i n g o f f 

s t i l l c o n t i n u e s , h e l o o s e n s t h e n u t s o f t h e m a n h o l e 

l i d a c o n s i d e r a b l e a m o u n t . T h i s h a s n o e f f e c t , 

f o r t h e r e m a i n i n g i n t e r n a l p r e s s u r e h o l d s u p t h e l i d 

a g a i n s t t h e m a n h o l e . T h e c h a r g e h a n d b u s i e s 

h i m s e l f w i t h o t h e r j o b s , k n o w i n g t h a t a s s o o n a s 

t h e p r e s s u r e i s r e l e a s e d a c h a r a c t e r i s t i c c r a s h w i l l 

t e l l h i m t h a t t h e l i d h a s " d r o p p e d , " i.e., h a s s l i d 

d o w n t h e r o d s j u s t a s f a r a s h e l o o s e n e d t h e n u t s . 

H e t h e n c a n a t t e n d t o t h e r e m o v a l o f t h e l i d a n d 

s u b s c q u e j i t o p e r a t i o n s . 

O n c e t h e h e a v y l i d h a s b e e n r e m o v e d a l i g h t 

" b l o w i n g - o v e r " l i d i s fitted. I t i s e x a c t l y s i m i l a r 

i n d e s i g n a n d g e n e r a l c o n s t r u c t i o n t o t h e h e a v y o n e , 

o n l y m u c h l i g h t e r , a s i t h a s o n l y a f e w p o u n d s p e r 

s q u a r e i n c h o f a i r p r e s s u r e t o w i t h s t a n d . I n t h e 

c e n t r e o f t h i s l i d i s a r o u n d h o l e f o r t h e b l o w - o v e r 

p i p e , w h i c h fits d o w n t o a flange o n t h e p i p e , a n 
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a i r - t i g h t j o i n t b e i n g m a d e w i t h s m a l l n u t s a n d 

b o l t s a g a i n s t a flange r i n g o f r u b b e r , c o m p o s i t i o n , 

o r a s b e s t o s . T h e b l o w - o v e r p i p e i s s h a p e d t o g o 

t o a s n e a r t h e b o t t o m o f t h e p a n a s p o s s i b l e , a n d 

t e r m i n a t e s a t t h e t o p i n a u n i o n j o i n t w h i c h i s 

m a d e o n t o t h e p e r m a n e n t p i p e l i n e s i n t h e s h e d . 

I n a w e l l - d e s i g n e d s h e d t h e p i p e l i n e s w i l l b e s u c h 

a s t o g i v e t h e c h e m i s t a c o n s i d e r a b l e v a r i e t y o f 

v a t s i n t o w h i c h h e c a n b l o w h i s b a t c h e s , a n d a l s o 

s o m e f o r m o f e m e r g e n c y r e c e p t a c l e i n t o w h i c h h e 

c a n p u t a b a t c h a s a l a s t r e s o r t i n c a s e o f c o m p l e t e 

b r e a k d o w n o f v a t s o r p i p e l i n e s . W h e n o n e 

r e m e m b e r s t h a t t h e v a l u e o f a b a t c h m a y b e 

s e v e r a l h u n d r e d p o u n d s , a l i t t l e t h o u g h t a n d 

e x p e n s e i n p l a n n i n g f o r e m e r g e n c i e s a r e n o t o u t 

o f p l a c e . A s a n e x a m p l e o f e m e r g e n c y r e c e p t a c l e s 

o n e m a y q u o t e b o i l e r s s u n k i n c o n c r e t e p i t s a n d 

floored o v e r . T h e s e a r e n o t e x p e n s i v e , a r e o u t o f 

t h e w a y , a n d c o m e i n v e r y u s e f u l a s s t o r a g e t a n k s 

f o r l i q u o r s a n d a s t e m p o r a r y r e s t i n g - p l a c e s f o r 

b a t c h e s w a i t i n g t h e i r t u r n i f t h e p l a n t i s w o r k i n g a t 

f u l l c a p a c i t y a n d t h e i n e v i t a b l e b r e a k d o w n s o c c u r . 

T o r e t u r n t o t h e b l o w i n g o v e r o f o u r a u t o c l a v e 

c o n t e n t s . H a v i n g fitted t h e l i g h t l i d , m a d e g o o d 

t h e b l o w - o v e r p i p e , a n d c o n n e c t e d u p t o t h e 

p e r m a n e n t p i p i n g , t h e n t h e r e i s a g o l d e n r u l e t h a t 

e v e r y c h e m i s t o r f o r e m a n , n o m a t t e r h o w e x p e r i 

e n c e d , s h o u l d i n v a r i a b l y f o l l o w . I t i s t h i s : 

Hake sure that only those valves are open which lead 

to the desired destination of your batch. 

I n a c o m p l i c a t e d t a n g l e o f p i p i n g i t i s s u r p r i s i n g 

h o w e a s y i t i s t o o m i t t o c l o s e o n e o f m a n y p a t h s . 



The Working of Large-scale Autoclaves 1 4 3 

T h e a u t h o r h a s k n o w n o f v e r y m a n y c a s e s — s o m e 

h u m o r o u s , s o m e t r a g i c — w h e r e b a t c h e s h a v e b e e n 

b l o w n o v e r i n t o t h e m o s t u n l i k e l y p l a c e s , m u c h t o 

t h e s u r p r i s e o f t h e " b l o w e r " a n d " r e c e i v e r , " 

t h r o u g h t h e n e g l e c t o f a t t e n t i o n t o t h a t g o l d e n r u l e ! 

A g a i n , t h e n , l e t i t b e r e p e a t e d — f o l l o w y o u r p i p e 

l i n e f r o m t h e a u t o c l a v e t o t h e v a t , o r t o w h e r e v e r 

b e t h e d e s t i n a t i o n o f t h e b a t c h , a n d s e e t h a t a l l 

v a l v e s a r e c l o s e d s a v e t h o s e r e q u i r e d t o d i r e c t 

t h e r o u t e . T h e n a l l t a p s o n t h e p a n s h o u l d b e 

w a t c h e d , a n d finally, w h e n e v e r y t h i n g i s known t o 

b e r i g h t , g i v e a w a r n i n g s h o u t t o t h e m e n a t t h e 

" r e c e i v i n g " e n d a n d t u r n o n t h e c o m p r e s s e d a i r . 

T h e r e i s s o m e r o m a n c e e v e n i n t h e l i f e o f a 

w o r k s c h e m i s t i f o n e c a r e s t o l o o k f o r i t , a n d p e r h a p s 

o f a l l m o m e n t s t h e o n e t h a t g i v e s t h e g r e a t e s t 

f e e l i n g o f p r i d e i s w h e n o n e s e e s o n e ' s " f i r s t 

b a t c h " p a s s i n g s m o o t h l y a n d w i t h o u t h i t c h i n a 

g r e a t s t r e a m f u l l b o r e t h r o u g h 3 i n c h p i p e s , 

s p l a s h i n g ' t r i u m p h a n t l y f r o m t h e a u t o c l a v e i n t o 

t h e v a t o n t h e s t a g i n g a b o v e . 

I t h a s b e e n s h o w n t h a t c o n s i d e r a b l e t i m e m u s t 

e l a p s e b e t w e e n t h e c o m p l e t i o n o f t h e r e a c t i o n a n d 

t h e b l o w i n g o v e r c a u s e d b y t h e s l o w r a t e o f c o o l i n g 

o f t h e a u t o c l a v e c o n t e n t s . T h i s i s p a r t i c u l a r l y s o 

i n t h o s e c a s e s w h e r e i t i s i m p o s s i b l e t o b l o w o f f 

s t e a m b y r e a s o n o f t h e v o l a t i l i t y o f t h e p r o d u c t i n 

t h a t v a p o u r , a n d m o s t p a r t i c u l a r l y s o i n o i l - b a t h , 

h e a t e d a u t o c l a v e s u s e d f o r s u c h o p e r a t i o n s . I n 

c a s e s l i k e t h e s e o n e m a y h a v e t o a l l o w a s m u c h a s 

t w e l v e h o u r s b e f o r e b l o w i n g o v e r c a n b e c a r r i e d 

o u t . N a t u r a l l y s u c h a d i s a d v a n t a g e c a l l s f o r 
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i n v e s t i g a t i o n i n o r d e r t o s e e w h e t h e r a m e a n s o f 

s a v i n g t h i s v a l u a b l e t i m e c a n b e d e v i s e d . 

T h e g r e a t e s t l o s s o f t i m e i s c a u s e d b y h a v i n g t o 

w a i t u n t i l a l l p r e s s u r e h a s d i s a p p e a r e d i n o r d e r t o 

c h a n g e t h e m a n h o l e l i d s a n d f i t t h e b l o w - o v e r p i p e , 

a n d i t i s i n o r d e r t o d o a w a y w i t h t h i s p a r t o f t h e 

p r o c e s s t h a t a u t o c l a v e s h a v e b e e n d e s i g n e d w i t h 

b l o w - o v e r p i p e s fitted p e r m a n e n t l y . A l t h o u g h 

i n s o m e c a s e s t h e y m a y w o r k s a t i s f a c t o r i l y , y e t 

o n t h e w h o l e t h i s d e s i g n h a s n o t b e e n f a v o u r a b l y 

r e c e i v e d b y m o s t c h e m i s t s . O n e g r e a t o b j e c t i o n 

i s t h a t t h e s e fixed b l o A v - o v e r p i p e s a r e v e r y a p t t o 

g e t s i l t e d u p w i t h s o l i d m a t t e r a n d s o t o r e f u s e t o 

w o r k a t t h e d e s i r e d t i m e , w h i l e a n o t h e r d r a w b a c k 

i s t h e a d d i t i o n a l l i k e l i h o o d o f l e a k a g e d u r i n g 

h e a t i n g . 

P e r h a p s t h e m o s t r e l i a b l e a n d n e a t e s t w a y o f 

r e d u c i n g t h e t i m e r e q u i r e d b e t w e e n c o m p l e t i o n 

o f t h e r e a c t i o n a n d b l o w i n g o v e r t o a m i n i m u m i s 

t h a t o f u t i l i s i n g t h e h o l l o w s h a f t c a r r y i n g t h e 

a g i t a t o r b l a d e s a s t h e b l o w - o v e r p i p e , a n d , p r o v i d e d 

c e r t a i n p r e c a u t i o n s a r e a d o p t e d , t h i s i s a m e t h o d 

t h a t w o r k s s a t i s f a c t o r i l y , s a y , w i t h n i n e b a t c h e s 

o u t o f t e n , e v e n i n t h o s e c a s e s w h o r e m u c h s o l i d 

i n s o l u b l e m a t t e r i s c a r r i e d i n s u s p e n s i o n . 

I n o r d e r t o e x p l a i n t h i s m o s t a c c u r a t e l y , l e t u s 

c o n s i d e r t w o c a s e s : 

(a) T h e b l o w i n g o v e r o f a [ 3 - n a p h t h y l a m i n e 

b a t c h . 

(b) T h e b l o w i n g o v e r o f a f a i r l y t h i c k 

c a u s t i c f u s i o n , c o n t a i n i n g s a l t a n d i n s o l u b l e 

m a t t e r i n s u s p e n s i o n . 
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(a) T h e p o i n t s o f i n t e r e s t h e r e a r e t h a t t h e 

t e m p e r a t u r e a t t h e e n d o f t h e r e a c t i o n w i l l b e , s a y , 

w i t h i n t h e r e g i o n o f 1 4 0 ° t o 1 5 0 ° 0 . a n d t h e p r e s s u r e 

a b o u t 7 a t m o s p h e r e s . I f t h e m a s s i s c o o l e d d o w n , 

w h e n a t e m p e r a t u r e w e l l a b o v e 1 0 0 ° G . i s r e a c h e d 

a n d b e f o r e t h e j i r e s s u r e h a s g o n e , t h e p - n a j ) h t h y l -

a m i n e w i l l s e p a r a t e o u t i n t h e f o r m o f l u m p s o f 

s o l i d i i i e d o i l o r s m a l l b a l l s l i k e m a r b l e s . E v e n i f 

t h e o r d i n a r y b l o w - o v e r p i p e i s fitted i t i s i m p o s s i b l e 

t o d o a n y t h i n g u n t i l t h e b a t c h i s r e h e a t e d u p t o 

a b o u t 1 2 0 ° ( I t o e n s u r e c o m p l e t e m e l t i n g o f t h e 

n a p h t h y l a m i n e . 

S u p p o s e , h o w e v e r , w e h a v e a h o i l o w s h a f t w i t h 

h o l e s c u t i n t h e b o t t o m t o a l l o w e n t r a n c e o f m a t e r i a l 

a n d fitted w i t h a g o o d " g l a n d " t a p a t t h e t o p 

a b o v e t h e g e a r i n g w h e e l s , t h e n i f a n y s u i t a b l e p i p i n g 

a r r a n g e m e n t s b e m a d e s o t h a t o n s k i p p i n g t h e 

a g i t a t o r c o n n e c t i o n c a n b e m a d e b y m e a n s o f a 

u n i o n j o i n t , i t w o u l d b e p o s s i b l e t o b l o w o v e r a t 

t h e e n d o f t h e r e a c t i o n t h r o u g h t h e h o l l o w s h a f t 

a n d g l a n d t a p i n t o t h e p i p e l i n e s t o t h e d e s i r e d 

v a t . T h i s c o u l d h o d o n e e i t h e r i m m e d i a t e l y , 

u s i n g t h e 7 a t m o s p h e r e s r e s i d u a l p r e s s u r e a s t h e 

b l o w i n g f o r c e , o r , if t h i s s e e m e d t o o v i o l e n t o r 

1 5 0 ° C . t o o h o t , t h e n o n e c o u l d w a i t a f e w h o u r s 

u n t i l t h e t e m p e r a t u r e w a s , s a y , 1 3 0 ° ( J . a n d t h e 

p r e s s u r e 4 a t m o s p h e r e s . 

T h e r e a r e o n e o r t w o p r e c a u t i o n s i t i s w i s e t o 

t a k e w i t h ( 3 - n a p h t h y I a m i n c o r a n y s i m i l a r p r e p a r a 

t i o n . I f o n e s t a r t s b l o w i n g t h r o u g h c o l d p i p e s , 

t h e f i r s t l o t m a y s o l i d i f y i n t h e g l a n d t a p , o r e v e n 

i n t h e p i p e l i n e s t h e m s e l v e s o n a w i n t e r ' s d a y , 
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e s p e c i a l l y i f t h e r e i s s o m e d i s t a n c e t o t r a v e l f r o m 

a u t o c l a v e t o v a t . I t i s n e c e s s a r y , t h e n , t o h a v e 

s t e a m s u p p l i e d s o t h a t t h e w h o l e p i p e l i n e c a n b e 

s t e a m e d o u t i m m e d i a t e l y b e f o r e o p e n i n g t h e g l a n d 

t a p a n d l e t t i n g l o o s e t h e b a t c h . A g a i n , s u p p o s e 

t h e g l a n d t a p h a s l e a k e d very slightly d u r i n g t h e 

t w e l v e , o r t w e n t y - f o u r , o r e v e n t h i r t y - s i x h o u r s 

r e q u i r e d f o r a m i d a t i o n s . T h e e f f e c t w i l l b e a 

g r a d u a l r i s i n g o f t h e m o l t e n c o n t e n t s o f t h e p a n 

u n t i l t h e y r e a c h t h e c o o l p o r t i o n s o f t h e s h a f t , 

w h e r e i n t h e y w i l l s o l d i f y , t h u s r e n d e r i n g i t i m p o s 

s i b l e t o b l o w - o v e r t h i s w a y . T h e r e a r e t w o t h i n g s 

w h i c h t h e " o l d h a n d " c a n d o t o g u a r d a g a i n s t 

t h i s b e s i d e s t h e o b v i o u s o n e o f o v e r h a u l i n g t h e 

g l a n d t a p b e f o r e e a c h b a t c h . T h e first i s t o c l o s e 

t h i s t a p before t h e p a n i s c h a r g e d , t h u s i m j ) r i s o n i n g 

a i r i n t h e e n t i r e l e n g t h o f p i p e f r o m t h e g l a n d t a p 

t o t h e b o t t o m o f t h e h o l l o w s h a f t . U n d e r p r e s s u r e 

t h i s e l a s t i c c u s h i o n o f a i r w i l l o n l y a l l o w t h e b a t c h 

t o r i s e s l i g h t l y i n t h e h o l l o w s h a f t , a n d t h e r e i s a 

c h a n c e t h a t e v e n w i t h a s m a l l l e a k o n t h e t a p t h e 

b a t c h w i l l n o t h a v e r i s e n u p a t t h e e n d t o t h e c o o l 

p a r t s o f t h e s h a f t . T h e s e c o n d p r e c a u t i o n i s t o 

h a v e a g o o d b l o w - l a m p h a n d y , a n d t o p l a y o n t h e 

t o p p a r t o f t h e s h a f t a n d t h e t a p i t s e l f w i t h t h e 

flame j u s t b e f o r e b l o w i n g o v e r , s o a s t o m e l t a n y 

o f t h e p r o d u c t t h a t m a y b e s u s p e c t e d o f h a v i n g 

b e e n f o r c e d u p t h r o u g h l e a k a g e . T h i s s o u n d s 

r a t h e r d r a s t i c t r e a t m e n t , b u t , i f d o n e s e n s i b l y s o a s 

t o g r a d u a l l y w a r m u p t h e o f f e n d i n g p a r t t o a t e m 

p e r a t u r e a b o v e t h e m e l t i n g p o i n t o f t h e p r o d u c t , 

i t i s s u r p r i s i n g h o w s u c c e s s f u l a t r i c k o f t h i s 
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d e s c r i p t i o n c a n b e . I n t h e c a s e o f ( 3 - n a p h t h y l -

a m i n e , i f t h e t e m p e r a t u r e i s a b o u t 1 4 5 ° C . a n d 

p r e s s u r e 1 0 0 l b . p e r s q u a r e i n c h , a n d i f t h e p r o c e d u r e 

j u s t d e s c r i b e d b e c a r r i e d o u t a n d i c e a n d w a t e r 

p l a c e d i n t h e r e c e i v i n g v a t , i t i s p e r f e c t l y s a f e t o 

c o n n e c t u p a n d b l o w o v e r i m m e d i a t e l y t h e p r o p e r 

a m i d a t i o n t i m e i s c o m p l e t e d . 

I t i s c u r i o u s h o w p r e j u d i c e d m a n y c h e m i s t s a r e 

a g a i n s t b l o w i n g o v e r i n t h i s w a y w i t h a r e s i d u a l 

p r e s s u r e , b u t t h e r e i s n o r i s k i f r e a s o n a b l e c a r e b e 

t a k e n , a n d a n i m m e n s e a m o u n t o f t i m e a n d w o r r y 

i s s a v e d . 

(b) I n t h e c a s e o f t h e c a u s t i c f u s i o n t h e r e i s n o t 

t h e p r o b l e m o f t h e s o l i d i f y i n g o i l t o c o n s i d e r , b u t 

w e a r e p r o b a b l y l e f t t o ' d e a l w i t h a b a t c h a t a v e r y 

m u c h h i g h e r t e m p e r a t u r e o n c o m p l e t i o n o f t h e 

f u s i o n . T h i s w i l l h a v e t o b e b l o w n t o a v a t a n d 

m a d e a c i d , a n d i n t h i s c o n n e c t i o n i t i s i n t e r e s t i n g 

t o n o t e t h a t a c o n s i d e r a b l e q u a n t i t y o f t h e a c i d 

n e c e s s a r y f o r n e u t r a l i s a t i o n c a n s a f e l y b e p l a c e d 

w i t h i c e i n t h e v a t , p r o v i d e d t h e b a t c h b e b l o w n 

o v e r s l o w l y a n d s t e a d i l y . I t w o u l d h a r d l y b e 

a d v i s a b l e t o b l o w o v e r a c a u s t i c f u s i o n a t , s a y , 

2 0 0 ° C , s o w i t h t h e h o l l o w s h a f t a r r a n g e m e n t 

t h e p r o c e d u r e o n c o m p l e t i o n o f t h e f u s i o n t i m e 

w o u l d b e t o d r a w t h e l i r e , o p e n t h e flue, a n d s t a r t 

b l o w i n g o f f s t e a m t h r o u g h t h e b l o w - o f f p i p e . T h e 

a g i t a t o r m u s t b e k e p t g o i n g r i g h t u p t o t h e m o m e n t 

o f c o n n e c t i n g u p t h e h o l l o w s h a f t t o t h e p i p e l i n e s , 

w h i c h o p e r a t i o n i s d o n e a s s o o n a s t h e t e m p e r a t u r e 

h a s s u n k t o a m o r e r e a s o n a b l e f i g u r e , s a y 1 4 0 ° 0 . 

T h e p r e s s u r e m a y n o t b e q u i t e e n o u g h t o s e n d t h e 
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b a t c h o v e r — e v e r y t h i n g d e p e n d s o n t h e . c o n 

c e n t r a t i o n o f t h e c a u s t i c a n d t h e h e i g h t t o w h i c h 

t h e b a t c h i s t o b e l i f t e d — b u t i t c a n b e s u p p l e 

m e n t e d w i t h c o m p r e s s e d a i r i f r e q u i r e d . T h e 

p r e c a u t i o n o f s t e a m i n g t h r o u g h t h e p i p e l i n e s s h o u l d 

n e v e r b e o m i t t e d . I n s o m e c a s e s w h e r e m u c h s o l i d 

i s i n s u s p e n s i o n i t i s f o u n d t h a t t h e h o l e s a t t h e 

b o t t o m o f t h e h o l l o w s h a f t b e c o m e " m a d e u p . ' 5 

T h i s i s a t r o u b l e s o m e f a u l t , b u t c a n l a r g e l y b e 

o b v i a t e d i f c a r e i s t a k e n t o e n s u r e t h a t t h e s p a c e 

r o u n d t h e s e h o l e s i s w e l l a g i t a t e d . O n r e f e r r i n g 

b a c k t o F i g . 1 5 a t t e n t i o n i s c a l l e d t o t h e p l a t e s A, A v 

t h e s p e c i a l f u n c t i o n o f w h i c h i s t o k e e p t h e i n l e t 

h o l e s o f t h e h o l l o w s h a f t c l e a r . W i t h t h e s e e x t r a 

fittings a n d t h e c a r e f u l f o l l o w i n g o f t h e h i n t s g i v e n 

w h e n c o n s i d e r i n g t h e b l o w i n g o v e r o f a n r i d a t i o n s 

t h e r e i s n o r e a s o n w h v h o l l o w s h a f t b l o w i n g s h o u l d 

n o t b e m u c h m o r e c o m m o n t h a n i s t h e c a s e . 



R O U T I N E R U N N I N G O F L A R G E -

S C A L E P L A N T 



C H A P T E R I X 

R O U T I N E E U N N I N G O E L A R G E - S C A L E P L A N T 

I N t h e p r e c e d i n g c h a p t e r t h e a c t u a l w o r k i n g o f a 

l a r g e - s c a l e a u t o c l a v e w a s e l a b o r a t e d i n s o m e d e t a i l 

w i t h a v i e w t o p r o v i d e h i n t s w h i c h m i g h t b e h e l p 

f u l t o t h e i n e x p e r i e n c e d . T h u s , a t y p i c a l a u t o c l a v e 

m a n u f a c t u r i n g p r o c e s s w a s t a k e n a n d c o n s i d e r e d 

s t e p b y s t e p f r o m t h e c h a r g i n g o f t h e s t a r t i n g 

m a t e r i a l t o t h e b l o w i n g o v e r o f t h e b a t c h . I t w a s 

n o t c o n s i d e r e d d e s i r a b l e t o g o i n t o t h e d e t a i l s o f 

t h e s u b s e q u e n t w o r k i n g u p o f t h e b a t c h , f o r t h e s e 

c o m e u n d e r t h e h e a d i n g o f g e n e r a l c h e m i c a l w o r k s 

p r o c e s s e s r a t h e r t h a n h i g h p r e s s u r e w o r k . I t i s 

p r o p o s e d n o w t o g o i n t o t h e q u e s t i o n o f t h e w o r k i n g 

o f a u t o c l a v e s f r o m a r a t h e r b r o a d e r v i e w p o i n t 
to -

t h a n h e r e t o f o r e . B y t h i s o n e m e a n s t h e m a n a g e 

m e n t o f h i g h p r e s s u r e p l a n t r a t h e r t h a n t h e m e r e 

r u n n i n g o f o n e i s o l a t e d a u t o c l a v e f o r o n e p a r t i c u l a r 

b a t c h , a n d a l t h o u g h t h i s i s n a t u r a l l y a s u b j e c t o n 

w h i c h i t i s d i f f i c u l t t o g e n e r a l i s e , t h e r e a r e , n e v e r 

t h e l e s s , c e r t a i n r u l e s t h e e l a b o r a t i o n o f w h i c h m a y 

p r o v e h e l p f u l . 

L e t u s first c o n s i d e r t h e c a s e t a k e n i n t h e l a s t 

c h a p t e r — n a m e l y , t h a t o f a c h e m i s t i n c h a r g e o f 

o n e a u t o c l a v e w h o i s r e q u i r e d t o t u r n o u t a m a x i 

m u m o u t p u t o f a h y c l r o x y - d e r i v a t i v e o b t a i n e d b y 

t h e f u s i o n w i t h c a u s t i c s o d a o f a s u l p h o n i c a c i d . 

S u c h s u b s t a n c e s a r e v e r y c o m m o n i n c h e m i c a l 

i n d u s t r y , p a r t i c u l a r l y t h e i n t e r m e d i a t e s f o r d y e -

s t u l f s o f t h e n a p h t h a l e n e s e r i e s . O u t p u t f r o m 

p l a n t i s a l m o s t a s i m p o r t a n t a s t h e " y i e l d J J o f a 

p r o c e s s . T h e f o r m e r r e p r e s e n t s s o m u c h m o r e 
1 5 1 
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m o n e y c o m i n g f r o m c a p i t a l i n v e s t e d , w h i l e " b l u e 

l a t t e r i s , o f c o u r s e , t h e t e r m u s e d t o i n d i c a t e t l ^ e 

p r o d u c t i o n f r o m a b a t c h c a l c u l a t e d a s a p e r c e n t a g e 

o f t h a t t h e o r e t i c a l l y p o s s i b l e . I t i s n o t t o o m u c h 

t o s a y t h a t m o r e s k i l l i s r e q u i r e d i n a w o r k s c h e m i s t 

t o s q u e e z e t h e g r e a t e s t p o s s i b l e o u t p u t p e r w e e k 

f r o m h i s p l a n t w i t h o u t i n j u r y t o i t t h a n t o o b t a i n . 

g o o d y i e l d s f r o m t h e p r o c e s s h e i s w o r k i n g . 

I n t h e c a s e o f t h e c h e m i s t w i t h o n e a u t o c l a v e , 

m u c h w i l l d e p e n d o n w h e t h e r h e h a s r e a s o n a b l e 

s h i f t f a c i l i t i e s f o r w o r k i n g t h e p l a n t a l l t h r o u g h t f c i e 

t w e n t y - f o u r h o u r s o f e a c h d a y , b u t i t i s g e n e r a l l y 

d e s i r a b l e t o m a k e t h e f o l l o w i n g a r r a n g e m e n t s . 

T h e r e w i l l b e a l a r g e s h i f t w o r k i n g d u r i n g t h e 

h o u r s t h a t t h e c h e m i s t i s h i m s e l f p r e s e n t a t t l x e 

f a c t o r y a n d d u r i n g w h i c h a l l t h e e s s e n t i a l p a r t s o f 

t h e p r o c e s s s h o u l d b e d o n e . T h e r e m a i n d e r o f t t t e 

t i m e , s a y s i x t e e n h o u r s , w i l l b e d i v i d e d i n t o t w o 

s h i f t s , e a c h o f w h i c h h a s t h e s e r v i c e s o f j u s t a , & 

m a n y m e n a s a r e n e e d e d t o k e e p t h e p r o c e s s g o i n g . 

W i t h e x p e r i e n c e d m e n , a c h a r g e h a n d a n d t w o g o o d 

l a b o u r e r s s h o u l d b e a b l e t o a t t e n d t o t h r e e a u t o 

c l a v e s d u r i n g t h e d a y s h i f t , w h i l e t w o m e n o n e a c l i . 

o f t h e n i g h t s h i f t s w i l l b e s u f f i c i e n t . T h e o b j e o t 

w h i c h s h o u l d b e a i m e d a t i s o n e b a t c h p e r t w e n t y -

f o u r h o u r s f r o m t h e p a n — S a t u r d a y m o r n i n g c o m i n g 

i n v e r y u s e f u l f o r c l e a n i n g u p , b o i l i n g o u t t h e 

a u t o c l a v e , a n d a g e n e r a l w i n d i n g u p o f t h e w e e k ' s 

w o r k . T h i s w i l l , o f c o u r s e , b e p o s s i b l e o n l y i f t h e 

p r o c e s s r e q u i r e s a s h o r t t i m e " o n t e m p e r a t u r e / ' 

f o r i t i s o b v i o u s t h a t i f t h e b a t c h h a s t o b e m a i n -

t a i n e d a t a c e r t a i n t e m p e r a t u r e a n d p r e s s u r e f o r . , 
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s a y , t w e l v e h o u r s , t h e w h o l e o f t h e o t h e r o p e r a t i o n s 

c o u l d n o t b e s q u e e z e d i n t o t h e r e m a i n i n g t w e l v e 

h o u r s o f t h e d a y . A g a i n , w i t h o i l - b a t h h e a t i n g , 

t h e i d e a l " o n e b a t c h p e r p a n p e r d a y " i s h a r d l y 

p r a c t i c a b l e , b u t w i t h g o o d m a n a g e m e n t , g o o d 

w o r k m e n a n d a s h o r t - t i m e f u s i o n i t i s p o s s i b l e i f 

a d i r e c t - f i r e d p a n i s u s e d -

L e t u s , t h e r e f o r e , c o n s i d e r a t y p i c a l t i m e - t a b l e . 

O n a r r i v i n g a t t h e w o r k s a t , s a y , 9 a . m . , t h e c h e m i s t 

w i l l find t h e p r e v i o u s d a y ' s b a t c h i n t h e p a n , t h e 

fire d r a w n , a n d t h e p r e s s u r e b l o w i n g o f f . T h e m o r n 

i n g w i l l b e s p e n t i n g e t t i n g r e a d y t h e m a t e r i a l f o r 

t h e d a y ' s b a t c h , b r e a k i n g c a u s t i c , a n d w e i g h i n g o u t 

q u a n t i t i e s o f t h e s u l p h o n i c a c i d , w h i c h w i l l p r o b a b l y 

b e i n t h e f o r m o f m o i s t c a k e s o r d r i e d p o w d e r . 

A l l t h i s m a t e r i a l w i l l b e g o t o n t o t h e s t a g e , a n d 

i f i t i s t h e c u s t o m t o m e l t t h e c a u s t i c i n a s e p a r a t e 

p a n , t h i s c a n b e c h a r g e d a n d t h e m e l t i n g s t a r t e d . 

T h e m e n c o n c e r n e d w i t h t h e w o r k i n g u p o f t h e 

p r e v i o u s d a y ' s b a t c h w i l l h a v e a l l i n r e a d i n e s s 

f o r t h e t i m e w h e n i t i s t o b e b l o w n o v e r . T h i s 

w i l l p r o b a b l y b o a b o u t n o o n , t h e o p e r a t i o n t a k i n g 

p l a c e p r e f e r a b l y t h r o u g h t h e h o l l o w s h a f t b y m e a n s 

o f 4 0 o r 5 0 l b . p e r s q u a r e i n c h r e s i d u a l p r e s s u r e . 

A s s o o n a s t h e o l d b a t c h i s o u t o f t h e p a n , t h e 

w a t e r a n d c a u s t i c f o r t h e n e w o n e a r e c h a r g e d , 

o r t h e m e l t e d c a u s t i c i s b l o w n i n , a s t h e c a s e m a y 

b e , a n d a fire s t a r t e d u n d e r t h e p a n . C h a r g i n g 

o f t h e s u l p h o n i c a c i d i s n o w b e g u n , w h i c h o p e r a t i o n 

m a y h a v e t o b e d o n e c a r e f u l l y t o a v o i d " s c o t c h i n g " 

o f t h e a g i t a t o r , a n d t h i s w i l l c e r t a i n l y t a k e t h e 

r e m a i n d e r o f t h e d a y . T h e fire i s s o m a i n t a i n e d 
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t h a t t h e t e m p e r a t u r e i s r i s i n g a l l t h e t i m e , e n d i n g 

a t 1 2 5 ° C . b y f r o m 4 t o 7 p . m . T h e m a n h o l e - l i d 

i s n o w f i x e d , a n d t h e h e a t i n g u p t o t h e d e s i r e d 

t e m p e r a t u r e s t a r t e d . T h i s m u s t n o t b e d o n e too 

q u i c k l y ; b u t , w i t h o u t f o r c i n g t h e firing, t h e b a t c h 

s h o u l d b e on t e m p e r a t u r e b e t w e e n m i d n i g h t a n d 

3 a . m . I f t h e t i m e o f h e a t i n g o n t e m p e r a t u r e i s 

u p t o f o u r h o u r s w e m a y e x p e c t t h e fire t o b e 

d r a w n n o t l a t e r t h a n 6 o r 7 a . m . , w h i c h b r i n g s u s 

r o u n d t h e c y c l e t o a n o t h e r d a y ' s r o u t i n e . 

T h i s m e a n s v e r y h a r d w o r k a l l r o u n d a n d a l l o w s 

n o l a t i t u d e f o r t h e i n e v i t a b l e b r e a k d o w n s , b u t i t 

s e r v e s t o s h o w w h a t c a n b e g o t o u t o f a p a n i f 

m a x i m u m p r o d u c t i o n i s e s s e n t i a l . A m u c h m o r e 

c o m f o r t a b l e a r r a n g e m e n t w o u l d b e t o h a v e t w o 

p a n s w o r k i n g o n a l t e r n a t e d a y s , i n w h i c h c a s e t h e 

p r o g r a m m e w o u l d b e a s f o l l o w s : — 

S t a r t i n g w i t h t w o e m p t y p a n s . 

Monday.—Charge c a u s t i c i n N o . 1 p a n a n d 

g e t t h i s m e l t e d a s q u i c k l y a s p o s s i b l e . C h a r g e 

m a t e r i a l h i t h e a f t e r n o o n a n d h a v e t h e p a n 

s e a l e d b y 5 p . m . H e a t u p a n d g e t " o n 

t e m p e r a t u r e " b y M o n d a y n i g h t . A l s o c h a r g e 

c a u s t i c i n N o . 2 p a n o n M o n d a y n i g h t a n d h a v e 

t h i s s l o w l y m e l t e d d u r i n g t h e n i g h t . 

Tuesday.—Blow o v e r b a t c h f r o m N o . 1 p a n 

w h e n r e a d y , a n d r e - c h a r g e t h i s p a n w i t h 

c a u s t i c f o r s l o w m e l t i n g o n T u e s d a y n i g h t . 

M a k e b a t c h i n N o . 2 p a n d u r i n g t h e d a y , a s 

t h e c a u s t i c w o u l d b e r e a d y m e l t e d t h e first 

t h i n g i n t h e m o r n i n g . 
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Wednesday,—Blow o v e r t h e b a t c h f r o m 

N o . 2 p a n a n d r e c h a r g e w i t h c a u s t i c f o r 

m e l t i n g o n W e d n e s d a y n i g h t . M a k e b a t c h i n 

N o . 1 p a n . 

Thursday.—The s a m e a s T u e s d a y . 

Friday.—The s a m e a s W e d n e s d a y . 

T h i s p l a n , o f c o u r s e , o n l y m e a n s o n e b a t c h p e r 

a l t e r n a t e d a y p e r p a n , b u t i t h a s t h e a d v a n t a g e 

o f g i v m g m u c h m o r e t i m e f o r t h e p r o c e s s e s , w h i l e 

i t i s q u i t e p o s s i b l e t o k e e p t o t h i s p r o g r a m m e e v e n 

i f t h e t i m e o f h e a t i n g o n t e m p e r a t u r e i s a s l o n g a s 

t w e l v e h o u r s . S i n c e w e s t a r t e d w i t h e m p t y p a n s , 

M o n d a y w a s r a t h e r a r u s h e d d a y , b u t e v e n i f N o . 1 

p a n w a s n o t s e a l e d u n t i l l a t e a t n i g h t i t w o u l d n o t 

m a t t e r , a s t h a t p a n w a s n o t r e q u i r e d f o r a c t u a l 

m a n u f a c t u r e a g a i n t i l l W e d n e s d a y . 

T h i s s h o u l d s e r v e t o s h o w h o w a u t o c l a v e s c o u l d 

b e w o r k e d , b u t , o f c o u r s e , e a c h c h e m i s t m u s t b e 

p r e p a r e d t o p l a n h i s p r o g r a m m e t o s u i t h i s o w n 

s p e c i a l n e e d s . M a y b e i n s o m e c a s e s a m o d i f i c a t i o n 

o f t h e a b o v e s c h e m e s c o u l d b e e m p l o y e d , i n w h i c h 

t h r e e b a t c h e s w e r e m a d e i n t w o p a n s i n t w o d a y s , 

b u t t h i s w o u l d n o t b e s o g o o d , a s t h e t i m e s f o r 

d e f i n i t e o p e r a t i o n s w o u l d c h a n g e f r o m d a y t o d a y . 

T h e b e s t p r o g r a m m e s , a n d t h o s e w h i c h s u i t t h e 

w o r k m e n m o s t , a r e t h o s e i n w h i c h e a c h m a n c a n 

h a v e h i s o w n d e f i n i t e j o b t o c a r r y o u t e a c h d a y a t 

r o u g h l y t h e s a m e t i m e . 

W h e n d e a l i n g w i t h t h e r o u t i n e r u n n i n g o f l a r g e r 

n u m b e r s o f a u t o c l a v e s , s a y s i x o r t e n , s o m u c h 

a g a i n d e p e n d s o n t h e p r o c e s s e s t h a t i t i s d i f f i c u l t t o 

l a y d o w n a n y g e n e r a l p r i n c i p l e s l i k e l y t o b e o f 
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h e l p . A t t h e s a m e t i m e t h e r e a r e c e r t a i n r u l e s 

w h i c h h a v e r e c e i v e d t h e s a n c t i o n o f e x p e r i e n c e a n d 

w h i c h i t w i l l b e , t h e r e f o r e , a d v i s a b l e f o r a c h e m i s t 

t o f o l l o w i n m o s t c a s e s . I n t h e f i r s t p l a c e , i t i s 

o f t e n a g o o d p l a n t o g r o u p t h e p a n s i n p a i r s a n d 

s o a r r a n g e t h e w o r k t h a t b a t c h e s a r e m a d e i n 

N o s . 1 , 3 , 5 , p a n s o n o n e d a y a n d i n N o s . 2 , 4 , a n d 

6 o n t h e d a y f o l l o w i n g . A g a i n , a l t h o u g h t h e p i p e 

fitting o f t h e s h e d w i l l b e s u c h a s t o f a l l in w i t h t h i s 

s y s t e m o f g r o u p s , i t s h o u l d , even at the risk of 

becoming intricate^ b e s u c h t h a t t h e c h e m i s t in 

c h a r g e c a n b l o w , n o t o n l y f r o m any a u t o c l a v e t o 

any v a t , b u t a l s o f r o m o n e a u t o c l a v e t o a n o t h e r . 

T h e w o r k s c h e m i s t s h o u l d a l w a y s r e m e m b e r t h a t 

b r e a k d o w n s s e l d o m o c c u r a t c o n v e n i e n t t i m e s , b u t , 

g e n e r a l l y s p e a k i n g , m a c h i n e r y m o s t o f t e n g i v e s 

u n d e r f u l l l o a d . I t i s o n l y n a t u r a l t h a t i t s h o u l d 

b e s o , a n d t h e r e a l l y g o o d w o r k s c h e m i s t i s t h e 

o n e w h o h a s p r o v i d e d , n o t o n l y f o r s m o o t h r u n n i n g , 

b u t a l s o f o r e v e r y c o n c e i v a b l e d i s a s t e r . T h e a u t h o r 

r e m e m b e r s a c a s e i n w h i c h a b a d l e a k d e v e l o p e d 

i n t h e r i v e t i n g o f t h e d i s h o f a l a r g e a u t o c l a v e 

t o t h e b o d y j u s t a s t h e b a t c h w a s c o m i n g u p t o 

t e m p e r a t u r e a n d p r e s s u r e . T h e m i x t u r e w a s b e i n g 

f o r c e d o u t o f t h e p a n a n d d r o p p i n g i n t o t h e f u r n a c e . 

I t w a s a l a r g e a n d v a l u a b l e b a t c h , b u t i n l e s s t h a n 

t e n m i n u t e s a f e w u n i o n j o i n t s h a d b e e n m a d e , a 

f e w t a p s o p e n e d a n d s h u t , a n d t h e b a t c h w a s b l o w n 

b y m e a n s o f i t s o w n p r e s s u r e t h r o u g h t h e h o l l o w 

a g i t a t o r s h a f t i n t o a n a d j a c e n t a u t o c l a v e , t h e t o t a l 

l o s s b e i n g l e s s t h a n 2 % . T h i s w a s a n i n s t a n c e o f 

f o r e s i g h t a n d g o o d m a n a g e m e n t . 



Routine Running of Large-scale Plant 1 5 7 

T h i s b r i n g s u s t o a n o t h e r p o i n t — w h e n e v e r 

w o r k i n g w i t h a l a r g e n u m b e r o f p a n s i t i s a l w a y s 

w i s e t o " c a r r y a s p a r e . " T h i s d o e s n o t m e a n t h a t 

o n e p a n m u s t r e m a i n i d l e f o r m o s t o f t h e t i m e o n t h e 

o i f c h a n c e o f a n a c c i d e n t o c c u r r i n g , b u t s i m p l y 

t h a t t h e w h o l e p l a n t i s n o t b e i n g w o r k e d t o t h e 

a b s o l u t e l i m i t o f i t s p r o d u c t i v e c a p a c i t y . A l l s o r t s 

o f s e t - b a c k s a r e l i a b l e t o o c c u r , a n d e v e n t h e b e s t 

o f t i m e - t a b l e s c a n n o t b e r i g i d l y f o l l o w e d . I f t h e r e 

i s s o m e l a t i t u d e a l l o w e d t h e r e w i l l b e a b a l a n c e 

a b o u t t h e w h o l e i n s t a l l a t i o n w h i c h w i l l b e r e f l e c t e d 

j n t h e r e g u l a r i t y o f t h e m o n t h l y p r o d u c t i o n r e t u r n s . 

P e r h a p s a b a t c h m a y b e s t a r t e d i n N o . 2 p a n , b u t 

o w i n g t o a b l o c k a g e i n t h e p i p e s i t c a n n o t b e 

c l e a r e d r e a d y f o r t h e c o r r e c t t i m e . I f t h e r e i s n o 

s p a r e a u t o c l a v e , t h e n e i t h e r a b a t c h m u s t b e 

" d r o p p e d / 3 i . e . , n o t m a d e o n t h a t d a y , o r i t w i l l 

b e s t a r t e d l a t e , w h i c h w i l l m e a n d i s o r g a n i s a t i o n 

a n d h u r r y , b r i n g i n g a s i t s i n e v i t a b l e r e s u l t a 

m y s t e r i o u s d r o p i n y i e l d . T h e r e i s n o d o u b t t h a t 

t h e r e g u l a r i t y o f p r o d u c t i o n a n d y i e l d f r o m a n 

i n s t a l l a t i o n w h i c h . " c a r r i e s a s p a r e " m o r e t h a n 

c o m p e n s a t e s f o r t h e c a p i t a l w h i c h o n t h e f a c e o f 

i t i s s t a n d i n g i d l e f o r s o m e p a r t o f t h e w e e k -

W h i l e d e a l i n g w i t h t h e q u e s t i o n o f s p a r e p a r t s o f 

a n a u t o c l a v e p l a n t , i t s h o u l d b e n o t e d t h a t t h e 

r e m a r k s m a d e a r e p a r t i c u l a r l y a p p l i c a b l e t o t h e 

w o o d e n v a t s i n t o w h i c h t h e c h a r g e f r o m t h e p a n 

i s s o o f t e n b l o w n . T h e l i f e o f t h e s e v a t s i s n e v e r 

v e r y l o n g w h e r e c o r r o s i v e l i q u i d s a r e e m p l o y e d , 

a n d a s t h e y a r e c o m p a r a t i v e l y i n e x p e n s i v e a 

r e a s o n a b l e e x c e s s o v e r a c t u a l r e q u i r e m e n t s s h o u l d 
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b e p r o v i d e d i f r e g u l a r i t y o f p r o d u c t i o n i s d e s i r e d . 

H e r e a g a i n t h e c h e m i s t s h o u l d r e m e m b e r - t h a t a v a t 

w i l l o f t e n d e v e l o p a b a d l e a k w h e n e m p t y , w h i c h 

w i l l b e c o m e a p p a r e n t j u s t a s h i s b a t c h h a s b l o w n 

o v e r , a n d , t h e r e f o r e , a r r a n g e m e n t s s h o u l d b e m a d e 

f o r p a s s i n g t h e c o n t e n t s f r o m o n e v a t t o a n o t h e r . 

T h i s c a n b e d o n e e i t h e r b y s o m e f o r m o f e j e c t o r 

w o r k e d b y s t e a m o r b y h a v i n g a n a r r a n g e m e n t 

w h e r e b y a n y v a t c a n b e e m p t i e d i n t o a s t o r a g e 

b o i l e r a n d t h e b a t c h b l o w n u p a g a i n i n t o a n y 

o t h e r v a t . 

T h e o u t p u t o f a l a r g e n u m b e r o f a u t o c l a v e s 

d e p e n d s o n a g r e a t n u m b e r o f f a c t o r s , n o t t h e 

l e a s t o f w h i c h i s t h e g e n e r a l d e s i g n o f t h e s h e d . 

M u c h t i m e c a n b e s a v e d i f t h e s t a g i n g b u i l t r o u n d 

t h e a u t o c l a v e s i s o f l i b e r a l s i z e t o a c c o m m o d a t e 

t h e m a t e r i a l s f o r t h e b a t c h e s , a n d i s a d e q u a t e l y 

s e r v e d w i t h h o i s t s t o e n a b l e b o t h m e n a n d m a t e r i a l 

t o r e a c h t h e p a n s b y t h e m o s t d i r e c t r o u t e s . A g a i n , 

t h e r e s h o u l d b e p l e n t y o f s p a c e r o u n d t h e p a n s , 

s o t h a t a l l v a l v e s — s a f e t y , b l o w - o f f a n d b l o w - o v e r — 

a r e e a s y o f a c c e s s . A m a n c r o u c h i n g i n a c o r n e r 

a t t h e b a c k o f a n a u t o c l a v e o n a n a r r o w s t a g e 

a g a i n s t a w a l l w o u l d b e c a u g h t i l l a v e r i t a b l e 

d e a t h - t r a p i f t h e r i n g o f t h e m a n h o l e - l i d b l e w o u t 

u n d e r p r e s s u r e . 

I n c o n c l u s i o n , m e n t i o n m u s t b e m a d e o f t h e 

r o u t i n e t e s t i n g o f a u t o c l a v e s i n o r d e r t o e n s u r e t h e 

s a f e t y o f t h e m e n e m p l o y e d i n w o r k i n g t h e m . 

T h i s i s a v e r y i m p o r t a n t p a r t o f a w o r k s c h e m i s t ' s 

d u t i e s , f o r n e g l e c t o f h i s p a n s n o t o n l y c a u s e s 

r a p i d d e t e r i o r a t i o n , b u t t h e r e b y i n c u r s t h e p o s s i -
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b i l i t y o f e x p l o s i o n , w h i c h m i g h t e n t a i l t h e d e s t r u c 

t i o n o f a n e n t i r e s h e d a n d l o s s o f l i f e . 

A s h a s b e e n s t a t e d p r e v i o u s l y , a w i s e c h e m i s t 

w i l l a l w a y s t a k e a n y o p p o r t u n i t y t h a t a r i s e s o f 

b o i l i n g o u t h i s p a n s w i t h w a t e r o r w e a k s o d a a s h 

s o l u t i o n i n o r d e r t o p r e v e n t t h e f o r m a t i o n o f 

c r u s t s o f b u r n t m a t t e r o n t h e s i d e s a n d b o t t o m . 

S o m e r e g u l a r p l a n s h o u l d b e a d o p t e d f o r t h e 

c l e a n i n g o u t a n d e x a m i n a t i o n o f a u t o c l a v e s , a n d a 

r e c o r d o f t h e r e s u l t o f t h e s e e x a m i n a t i o n s e n t e r e d 

i n t h e l o g b o o k . T h i s e x a m i n a t i o n o f a n i n f o r m a l 

n a t u r e c a n b e u n d e r t a k e n b y t h e m e n w o r k i n g t h e 

p l a n t ; i n f a c t , a c h a r g e h a n d w h o i s k e e n o n h i s 

j o b a n d f o n d o f h i s p a n s w i l l w e l c o m e i t . T h e 

m o m e n t a n y t h i n g o u t o f t h e o r d i n a r y — a n i n d e n t a 

t i o n o r s i g n s o f s p l i t t i n g i n t h e r i v e t i n g o f t h e d i s h 

t o t h e b o d y o f t h e p a n — i s o b s e r v e d , t h e n t h e 

p l a n t s h o u l d b e h a n d e d o v e r t o t h e e n g i n e e r s f o r 

s k i l l e d i n v e s t i g a t i o n . 

W h e n e v e r a n y m a n i s a b o u t t o e n t e r a p a n 

t h r o u g h t h e m a n h o l e t h e r e a r e c e r t a i n r u l e s w h i c h 

s h o u l d b e c a r e f u l l y f o l l o w e d : — 

( 1 ) T h e p a n m u s t h a v e b e e n b o i l e d o u t u n t i l 

a b s o l u t e l y f r e e f r o m d a n g e r o u s c h e m i c a l s . 

( 2 ) T h e p a n m u s t b e r e a s o n a b l y c o o l , 

( 3 ) T h e c o m p r e s s e d a i r m u s t h a v e b e e n 

b l o w n t h r o u g h t h e p a n f o r s o m e t i m e , a n d i t 

m u s t b e p r o v e d t h a t t h e a i r i n s i d e w i l l s u p p o r t 

c o m b u s t i o n , i.e., o f a c a n d l e flame. 

( 4 ) The belt operating the stirring gear must 

have been cut off. 
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T h i s l a s t i s o f e x t r e m e i m p o r t a n c e . I t i s n o t 

e n o u g h t o s l i p t h e b e l t o n t o t h e l o o s e p u l l e y , o r 

t o s t o p t h e m o t o r d r i v i n g t h e s h a f t i n g . S o m e o n e 

m a y c o m e a l o n g i g n o r a n t o f t h e r e b e i n g a m a n 

i n s i d e t h e p a n a n d t h o u g h t l e s s l y s t a r t t h e a g i t a t o r . 

I t i s f a r b e t t e r t o i n s i s t o n t h e l a c i n g o f t h e b e l t 

b e i n g c u t b e f o r e a m a n i s a l l o w e d i n s i d e a n a g i t a t o r 

p a n . A n o t h e r g o o d p l a n i s t o i n s i s t o n m e n e n g a g e d 

o n w o r k i n g i n s i d e a u t o c l a v e s , w h e t h e r f o r e x a m i n a 

t i o n " o r a c t u a l r e p a i r i n g , a l w a y s b e i n g i n p a i r s . 

A f t e r a l l , n o m a t t e r h o w o n e t r i e s t o m a k e i t s a f e 

a n d e a s y , w o r k i n g i n a n a u t o c l a v e i s b o u n d t o b e 

a c r a m p e d , h o t , a n d t r y i n g j o b . E v e n a s t r o n g 

m a n m a y s u d d e n l y b e c o m e f a i n t , s o t h a t a s a 

r e a s o n a b l e p r e c a u t i o n h e s h o u l d h a v e a m a t e 

s t a n d i n g b y i n c a s e o f n e e d . 

E v e r y f e w m o n t h s , w h e t h e r t h e r e a p p e a r s t o b e 

a n y t h i n g w r o n g w i t h t h e p a n o r n o t , i t s h o u l d b e 

t e s t e d a n d e x a m i n e d b y t h e m a i n t e n a n c e e n g i n e e r s . 

T h e t e s t i n g f o r p r e s s u r e w i l l c o n s i s t o f s u b j e c t i n g 

t h e p a n j u s t a s i t s t a n d s , w i t h a l l v a l v e s , g a u g e , 

a n d a g i t a t o r , t o h y d r a u l i c p r e s s u r e . T h i s i s d o n e 

b y p u m p i n g w a t e r i n t o t h e p a n t h r o u g h a n y s u i t 

a b l e o p e n i n g — s a y a v a l v e p r o v i d e d f o r t h e p u r p o s e 

o n t h e p i p e t o t h e b l o w - o f f o r p r e s s u r e g a u g e — 

u n t i l a d e f i n i t e d e s i r e d p r e s s u r e i s i n d i c a t e d o n t h e 

g a u g e . O f t e n t h e p u m p u s e d w i l l h a v e i t s o w n 

g a u g e , s o t h a t t h i s c o n s t i t u t e s a t e s t f o r t h e 

p r e s s u r e g a u g e a s w e l l a s f o r t h e a u t o c l a v e i t s e l f . 

T h i s - o p e r a t i o n i s p e r f e c t l y s a f e , f o r i f t h e m a n h o l e -

l i d r i n g - o r a n y o t h e r p a r t g i v e s b e f o r e t h e d e s i r e d 

p r e s s u r e i s r e a c h e d i t o n l y m e a n s a t w o r s t a s h o w e r -
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b a t h f o r t h e o p e r a t o r a n d s o m e a m u s e m e n t f o r 

t h e o n l o o k e r s . 

A s r e g a r d s t h e p r e s s u r e t o w h i c h p a n s s h o u l d b e 

s u b j e c t e d i n t h i s t e s t , t h e r e i s s o m e d i f f e r e n c e o f 

o p i n i o n . T h e a u t h o r firmly b e l i e v e s t h a t a n 

a u t o c l a v e s h o u l d b e h y d r a u l i c a l l y t e s t e d u p t o t h e 

f u l l figure g i v e n b y i t s m a k e r s , but only worked to 

half that pressure. T h u s i f a p a n i s s u p p o s e d t o 

s t a n d 3 0 0 l b . t o t h e s q u a r e i n c h i t s h o u l d a l w a y s b e 

t e s t e d u p t o t h a t l i m i t b y t h i s h y d r a u l i c m e t h o d , 

b u t n o p r o c e s s e v o l v i n g a g a s p r e s s u r e a b o v e 1 5 0 l b . 

t o t h e s q u a r e i n c h s h o u l d b e w o r k e d i n i t . A f t e r 

a l l , h y d r a u l i c t e s t i n g c o l d i s n o t n e a r l y s o s e a r c h i n g 

a s t h e p r e s s u r e f r o m s t e a m o r a m m o n i a o r e t h y l 

c h l o r i d e v a p o u r a t a h i g h t e m p e r a t u r e , a n d t h e 

s y s t e m o f w o r k i n g a t h a l f t h e t e s t e d p r e s s u r e a l l o w s 

a r e a s o n a b l e m a r g i n o f s a f e t y . 

I n a d d i t i o n t o t h e t e s t i n g o f a u t o c l a v e s i n s t i t u t e d 

b y t h e w o r k s c h e m i s t , m o s t p a n s a r e p e r i o d i c a l l y 

e x a m i n e d b y b o i l e r i n s p e c t o r s o r , i f i n s u r e d , b y t h e 

o f f i . c j . a l s o f t h e c o m p a n y w i t h w h o m t h e p o l i c y h a s 

b e e n t a k e n o u t . 
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