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I. Auswaschung des Ammoniaks und seine
' Verarbeitung.
A. Allgemeines.
. | 1. Geschichtliches. _

Die- Kenntnis des Ammoniaks in Form chemischer Verbindungen
reicht zeitlich sehr weit zuriick. Bereits im Altertum, wie auch im Mittel-
alter bediente man sich fiir die verschiedensten Zwecke des ‘Salmiaks,
Ammoniumkarbonats und anderer ammoniakhaltiger Salze, ohne aller.
dings“eine genaue Vorstellung von der Natur dieser Stoffe: zu haben.
Das- Ammoniak als freies Gas wurde dagegen erst 1774 von: Priestley:
entdeckt und seine. stochiometrische Zusammensetzung einige Jahre
spater von Berthollet festgestellt. Hinsichtlich seiner Herstellungsweise
haben sich im' Laufe der Zeit die Verhiltnisse wesentlich geindert.
Urspriinglich durch Verfaulen oder Verkohlen pflanzlicher und tierischer
Abfalle bzw. Exkremente erhalten, wird heute das Ammoniak als Neben-
produkt bei der trockenen Destillation der Steinkohle gewonnen oder auf-
. synthetischem Wege' erzeugt. Voriibergehend wurde es auch bei der
‘nassen Vergasung von Torf und Braunkohle gewonnen. (MondgasprozeB);
die entwickelten Verfahren muBten aber aus Griinden der- Wirtschaft-
lichkeit fast iiberall’ wieder aufgegeben werden. Mit. Einfiihrung der
Gasbeleuchtung zu Beginn des 19, Jahrhunderts wurde im Gaswasser
der Leuchtgasfabriken eine wichtige Quelle zur Gewinnung von Ammo-
-niak erschlossen. - o . R
-Anfinglich hatte man fiir das als lastig empfundene Produkt keine

Verwendung und lief}. es zu seiner Beseitigung vielfach direkt in- die
" Flisse weglaufen. Erst etwa um. die Mitte des vorigen' Jahrhunderts
gingen die Gaswerke zur- Verarbeitung des Gaswassers iber, welches im
Zuge der fortschreitenden Entwicklung der Technik und’ eines mehr
und mehr sich steigernden Bedarfs an Ammoniak und seinen Salzen
An-Industrie und Landwirtschaft, zu einem sehr wertvollen Nebenprodukt
der Gasindustrie geworden ist. Namentlich die Verwendung von Am-
‘moniumaulfat als Stickstoffdiinger .an Stelle des bisher gebriuchlichen
Stalldiingers und des Chilesalpeters steigerte sich in ungeahntem MaBe.
Den AnstoB zu dieser Entwicklung gaben die eingehenden Untersuchun-
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gen Liebigs, welcher als ‘erster das Wesen der Dungung erforschte und .
\Vlssenschaftllch begriindete. Erst verhiltnismaBig spét gingen die Koke-
reien in den achtziger Jahren des vorigen Jahrhunderts dazu iber, die
Gewinnung des Ammoniaks aus den Destillationsgasen in aIlergroBtem
_ MaBstabe aufzunehmen.. Bis zu Beginn des Weltkrieges- war das Am-
~moniak eines der mchtlgsten Nebenerzeugnisse der Gaswerke und
"Kokereien und. stellte eine nicht unbedeutende Emnahmequelle fir die
Betriebe dar. Auf diesem Gebiet ist in den letzten zwanzig Jahren eine’
o'rundlegende Wandlung eingetreten. - Durch meue, synthetische Her-.
_stellungsverfahren, bei welchen der unbeschrénkt zur Verfiigung stehende
Stickstoff der Luft als Ausgangsmaterial zur Gewinnung von Ammoniak
und anderen - atlckstoffhaltlgen Verbindungen dient, hat das Neben-
produktenammomak seine bis dahin fiihrende Stellung verloren. Sogar
im -Kokereibetrieb ist man teilweise schon ‘dazu iibergegangen, das -
Ammoniak unter Verwertung des ‘aus dem Koksofengas abgetrennton
"Wasserstoffs auf synthetlschem ‘Wege zu erzeugen. :

- Von der gesamten Weltproduktion an gebundenem ‘Stickstoff ent-
fielen bereits im Jahre 1926/27 nur noch 289, auf die bei der Stein--
kohlenentgasung gewonnenen - Stickstoffmengen. Infolge des gewaltigen
Aufschwungs der synthetischen Stickstoffindustrie und des dadurch
bedingten Prelsruckganges haben sich in den_ letzten Jahren ‘die Ver-
haltnisse noch weiter zuungunsten des ’\Iebenproduktenammomaks ver-
schoben. Immerhin kommt aber’ dem Kohlenstickstoff als Rohstoff-
quelle zur Gewinnung des Ammoniaks und seiner- Verbindungen nament-
lich in. Anbetracht des sehr groSen Bedarfs an Ammoniakverbindungen
auch heute noch eine nlcht zu unterschitzende Bedeutung Zu.-

Entstehun«r des.. Ammomaks belm Entgasungsvorg(mg.

Die 0'esamten Vorgéange: bei der Entgasung der Steinkohle sind in
‘Bd. I des Handbuches der Gasindustrie ausfiihrlich behandelt, so daf3
sich. eine. genaue: Darstellung der Vorgange der Ammomakblldung an
dieser Stelle ‘eriibrigt. ‘Im folgenden set daher nur auf die wesentllchsten
Punkte hingewiesen. =

- Das. bei der trockenen Entgasung der Stemkohle geblldete Ammo-
niak stammt aus den stickstoffhaltigen Bestandteilen des Brennstoffs.
Von dem gesamten Stickstoffgehalt der Kohle, welcher im allgememen-.
zwischen 1 und. 29, liegt, wird beim VerkokungsprozeB ‘ein Teil als
Ammoniak und Cyanwasserstoff entbunden, ein anderer Teil findet
sich im :Teer in. Form organischer Stlckstoffverbmdungen, sowie .im-
Destillationsgas als elementarer Stickstoff. Die weitaus grofite Menge
(bls zu 2/g) blelbt dagegen in fester und suBerst hltzebestandlger Bindung
im Koks zuruck Der auf das Ammoniak|entfallende Anteil ist verhilt-
nisméBig gering und belduft sich im Hochsti'all auf etwa 20% des ur-



s —

spriinglich vorhandenen Kohlenstickstoffs; dabei ist der .hiohere Stick-
stoffgehalt der Kohle nicht immer auch mit einer héheren Ammoniak-
. ausbeute verbunden. Neben der verarbeiteten Kohlensorte — gasreiche
Kohlen geben im allgemeinen mehr Ammoniak als gasarme — ist die
Art der Entgasung und das Ofensystem von w esenthchem EinfluB auf
.das Ausbringen an" Ammoniak. ‘ .

" Die Bildung dés Ammoniaks aus den Elementen verlduft unter er-
heblichem Wirmeverbrauch und wird demzufolge durch hohe Tempe-
raturen begiinstigt. "Andererseits zersetzt sich das Ammonlako'as bei den
in. Frage kommenden Temperaturen schon merklich in seine Bestand-
teile. Die Verhiltnisse liegen hierbei insofern giinstig, als. die Zerfalls-
rroschwmdlgkelt des Ammoniaks selbst.bei hohen Temperaturen noch
gering ist, so daB ein Teil desselben unzersetzt erhalten bleibt. Die An-
\\ﬂsenhEIt von Wasserdampf, welcher aus dem Feuchtigkeitsgehalt der
Kohle zuziiglich des bei der Entgasung chemisch gebildeten Wassers
stammt, ‘wirkt. bis zu einem gewissen Grade schutzend auf den Zerfall
des Ammomaks ein. Der EmfluB des Wasserdampfs auf die Ammoniak-
bildung kommt ‘darin zum Ausdruck, daB im Kokereibetrieb; in dem"
durchweg Kohlen mit einem sehr hohen Feuchtigkeitsgehalt zur Ver-
arbeitung ‘gelangen, auch die erzielten Ausbeuten an Ammoniak durch-
schnittlich hoher liegen als bei den Gaswerken (etwa 0,30-—0,36 l\g NH ’
-wegeniiber 0,20—0,22 kg NH; je 100 kg™ Kohle):

‘Der Ammoniakgehalt des Rohgases ist je nach den betrlebllchen

“erhiltnissen sehr verschieden und liegt: bei Leuchitgas etwa zwischen
400 und 800 g, be1 Koksofengas zw1schen 800 und 1200g Je 100 m?3
Gas.

N ngenschaften des Ammoniaks.

_ Das freile Ammoniak (NHS) ist, bei gewohnhcher 'lemperatux ein
lurbloses Gas von charakteristisch stechendem Geruch und besteht-ent-
sprechend seiner _Bildungsweise aus -den Elementen aus { Vol.-Teil
Stickstoff und 3 Vol.-Teilen Wasserstoff. Auf 100 Gewichtsteile be-
zogen enthélt das Gas 82,399, Stickstoff und 17,619, Wasserstoff. - Es
dBt sich verhiltnismaBig leicht zu einer farblosen Flussigkeit (Sdp.
-~ 33,4% bei 760 Torr) verdichten; bei einer Temperatur von -+ 20°
smd zu seiner Verflissigung 8,8 Atm notwendlo' (krlt Temp + 132 4
~ krit. Druck 112 at).

11 Ammoniakgas w1e0t be1 0° und 760 Torr 0 7714 g; sein chhte-

verhdltnis (bez. auf Luft = 1) betrigt 0,5967.
_ Das gasformlge Ammoniak wird von Wasser’ duBerst beglerlo' und’
unter -lebhafter Warmeentwmklung absorbiert, wobei Temperatu? und
Druck eine w1cht1ge Rolle spielen. Bei- 20° und 760 Torr. 1ost beispiels-
weise® 11 Wasser 6831 Ammomakcras unter einer Warmeentwwk]untr_
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von 238,7 keal. Die. Losuntr von Ammoniak in Wasser stéllt den be-
“kannten Salrmakgelst dar. "In chemischer Beziehung gehort das Am-
moniak zu den Alkahen und nelcrt aus diesem Grunde sehr stark zur Salz-
.bllduno' mit Séuren.

Die Loslichkeit von Ammomak in Wasser ist in Band VI/‘) S. 30
das Dichteverhiltnis von wasserlo'en Ammomaklosunﬂen in Band V1/2,
S. 21, wiedergegeben. B -

. ‘Der Prozentgehalt einer reinen, wisserigen Ammomaklosuno wird in
- der Weise bestimmt, daB man ddS Dichteverhiltnis méglichst be1 einer
Temperatur von 1o°C ermittelt und den entsprechenden Ammoniak:
gehalt aus der Zahlentafel in Band VI/2, S. 21, entnimmt. Fiir jeden
Grad -um welchen die Temperatur von dem Bezugswert von 15° C nach
- oben oder unten abweicht, wird der ano-eﬂebene Korrektlonswert hinzu-
- gezéhlt oder abo'ezoo'en : '

B_.' Die Absc'hei:(‘iun.o" des Ammonfaks aué dem Steinkbhlgﬁgas;

1. Das 10he -\mmomak- oder Gaswasser.

© a) Voraange bei der. I&uhluncr des Gases.

‘In dem rohen Stemkohlennas ist .das Ammoniak zunachst gas-
férmig enthalten. In dem Auuenbhck in'dem das heifie Rohgas mit einer
Temperatur von etwa 600° die Retorten oder Kammern verlaBt und in
‘die Steigrohre eintritt, dndern sich die Verhiltnisse grundlegend.  In--
folrre dullerer I&uhlwml\ung durch die Luft wird in der Vorlacre sowie
in’ der angeschlossenen Sammeheltun(r bereits- ein Teil der \Vasser-
und- Teerddmpfe zur Ausscheidung gebracht Zur Unterstiitzung. der
Kiihlwirkung 188t man durch die Vorlarre in welche die Stelgrohre ge-
wohnlich unter Tauchung einmiinden, kaltes Gaswasser langsam hm-
" durchlaufen,: wobei durch Verdampfunn' -von Wasser - eine Abkuhlung
erfolgt. ‘Bei Kokereiéfen wird zur Kiihlung des heiBen Gases yielfach i n
den abstelo'enden zur * Vorlage fithrenden Schenkel der Stelgrohre_
kaltes Ammon1akwasse1 mittels Streudiisen in feiner Verteilung ein-
gespritzt. Durch die plétzliche Abschreckung des Rohgases wird er-
reicht, daB sich gleichzeitig mit dem Dickteer auch Teersle niederschlagen
und so ein dinnfliissiges - Kondensat anfillt. Zuweilen wird auch zur
Vermelduno von chkteeransatzen die Vorlage mit dimnem Teer aus.
_der Sammelcrrube bespult ’

Abb. 1 zeigt eine Vorlavenberleselun(r (nach Dr. Otto & Co. ) fur neu-
zeitliche Hochlelstungskoksofen Das Spulwasser welches die Kiihlung-
‘bewirkt, lauft zusammen mit dem abgeschiedenen Teer durch die ganze
Vorlage und die angeschlossene Betriebsrohrleitung .zu einem Teer— :
scheidebehilter, in den ein senkrechter Abz‘v_vem der Gasleitung ein-
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miindet. Aus diesem Behilter wird nach Abtrennung des Teeres ein
Teil des Ammoniakwassers nach’ vorausgegangener Kiihlung in standigem
Kreislauf wieder auf die Vorlage zuriickgefordert. Hinter der Vorlage
ist der weitere Verlauf der Kiihlung und: Reinigung des Gases von der
“Art und- Weise ‘abhiingig, in welcher das Ammoniak aus dem Gas ge- -
wonnen werden soll. Im folgenden sollen zunichst die Verhiltnisse be-
trachtet werden, wie sie ausschlieBlich fiir die .Gaswerke in Betracht
kommen: - A R o
Das Rohgas verldBt die Vorlage mit einer Temperatur von ca. 70
“bis 90° und gelangt in einer Sammelleitung zunichst in die eigentliche
Kiihlanlage. L - L ‘ ' : o
Diese besteht in der Regel aus einer Reihe hintereinander geschalte-

ter- Luft--und Wasserkiihler, in welchen das Gas zwecks Abscheidung
von Naphthalin, Teer- und Wasserdamp- L

fen stufenweise soweit als moglich her-
untergekiiblt wird. Bei diesem Kithlvor-
gang wird ein erheblicher Teil des gas-
férmig vorhandenen Ammoniaks von dem
sich "kondensierenden - Gaswasser gelost
und ' damit zur Ausscheidung gebracht.
Je nach dem 'Feuchtigkeitsgehalt der-
Kohle und den herrschenden Betriebs-
verhiltnissen betriagt dieser Anteil im
allgemeinen 40 bis609%, des urspriinglichen
Ammoniakgehaltes; bei sehr gut geleiteter
" Kithlung 1aBt er sich sogar bis auf 809,
steigern. Da das Ammoniak als Base sehr:
leicht . mit den ‘sauren Gasbestandteilen
wie :CO,, H,S und HCN Verbindungen
eingeht, liegt es .im rohen Gaswasser in
einer mehr oder weniger groBSen Verdiin-
nung in Form von Ammoniumsalzen vor,
von denen das- Ammoniumkarbonat, ‘bei : S
‘weitem fiberwiegt. Die Menge an Wasser- - app. 1. Otto-Vorlagenberieselung.
dampf und Ammoniak, welche nach der e
Kihlung noch im Rohgas verbleibt, ist gegeben durch die ‘jeweils
herrschende Gastemperatur, durch die Teildrucke des Wasserdampfes -
und die Teildrucke bzw. Dissoziationsspannungen der im Kondensat.

gelésten "Ammoniakverbindungen. o : : ,

Zahlentafel 1 gibt eine Zusammenstellung der von E. Terres und
‘Weiser bei verschiedenen Temperaturen bestimmten - Teildrucke wiisse-
riger Ammoniumkarbonatlésungen?). -

) Jou“r;la_l.gi‘ii' Gasbei'euclltung 63 (1920), S. 705.
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Zahlentafel 1.

i

Zusammensetzung dér Losung - Teildrucke in Torr bei 20°C

o, NHy | % (NH;).CO; | H.0 T NHe CO, ¢ Zusammen
1 2.82 ) 16,8 L8 . 2,7 : - 21,3
2 . 5,65 16,3 3,6 8 3,7 . 236
3. . 8,46 . . 15,6 5,1 - 4,4 P 25,1
N 11,28 . 154 7,1 4,9 | 27,4
1 14,10 ' 14,8 8,8 5,2 Do, 28,8
6 16,92 ’ 142 10,6 5,4 Lo 30,2
7 19,74 - 13,8 E 12,3 .. |- 5,2 . 31,3
8 . 22,56 13,3 - 14,2 5,5 ©33.0
: ’ . Teildrucke in Torr bu 400 (, ) .
1 2,82 - 55,6 ’ 4,8 ’ 9,6 © 0,0
2 5,65.. 55,0 9,7 - | 17,6 - 82,3
TP 8,46° . 1 54,2 14,5 ) 22,0 : 90,7
4 11,28 . 53,1 194 . 24,0 P 96,5
.8 14,10 - 52,0 | 244 25,3 oo 10L,7
6. © 16,92 51,0 S 120,56 26,6 .- - 1071
7 T 19,74 50,2 0 34,6 27,4 112,2
8

22,56 | . 493 39,5 280 © . 1168

- In diesem- Zusammenhang: wir{d'auf die Arbeit von R. Mezger und
Th. Payer!) verwiesen, -welche die Dampfdruckverhiltnisse der ver-.
'schiedenen,” im Gaswasser uberhaupt moglichen Verbindungen' des
I\ohlendloxyds mit ‘dem Ammoniak eingehend untersucht haben. ' Es.
ist anzunehmen, daf das Ammoniak im heiBen Steinkohlengas in freier;
d. h. ungebundener Form vorliegt, da infolge thermischer Dissoziation
’keine Vereinigung mit den sauren Gasbestandteilen zu den entsprechen-
den Salzen stattfinden' kann.. Andeérs liegen die Verhiltnisse bei Ver-
arbeitung stark kochsalzhaltiger Kohlen. In diesem Falle fithrt die An-
wesenheit von Salzsauredampfen zur ‘direkten Bildung. von Salmiak--
nebeln, welche selbst in der Hitze sehr bestandig sind.

Samtliche bei der Kuh]ung anfallenden Kondensate flieBen zu-
’nachst einer Scheidegrube zu, in- welcher durch Absitzenlassen -in der.
Ruhe auf Grund-: der verschledenen Dichteverhiltnisse eine Trennun(r_
von Teer und Gaswasser erfolgt.. Beide ‘Kondensate werden hierauf in
getrennten Gruben aufgefangen ‘und von hier aus zwecks weiterer Ver-

. arbeitung schlieBlich in- Hochbehilter iibergepumpt.  Die Téer- und
Ammoniakwassergruben sind ausreichend zu bemessén, um Schwan:
- kungen ZWlSGhen .Erzeugung, Verarbeitung und Verkauf weitgehend
ausgleichen zu koénnen. Ferner. empfiehlt es sich, das-schwache Am- -
moniakwasser fiir sich aufzufangen und es erst nach weiterer Anreiche-
rung durch Verwendung .als Waschwasser der allgemeinen Sammel-
grube zuzufithren. Zur: Vermeldung unliebsamer Betmebsstorungen bel
der Aufarbeitung des Gaswassers in den Abtrelbeemnchtungen ist es

] GaQ- und \’\’asserld(,h 65 (192’). S. 651 {f.
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unbedingt notwendlg, daB3 die. teemgen Bestandtelle moglichst voll-
kommen aus ‘dem Rohgaswasser abgesclueden werden.

Auf dem Wege der Kiihlung erfolgt, wie schon erwihnt, nur eine
teilweise Entfernung ‘des Ammoniaks aus' dem Rohgas. Dle restliche
‘Menge an Ammomak welche im bereits gekiihlten Gas noch vorhanden
ist, wird ‘im Gaswerksbetmeb schlleBllch durch Waschen des Gases
it Wasser nahezu vollstandlg heraiusgenommen. - Man erhalt .dabei
unter normalen. Verhéltnissen ein Waschwasser mit einem - Ammoniak-
gehalt von etwa 2 bis 39%,. Im al]gememen wird dieses sog. Starkwasser
vor seiner Weiterverarbeitung /mit dem in den verschledenen Kiihl-
systemen. anfallenden, teils schwachen, tells starken Gaswasser in emex
Samimelgrube veremlgt ST

Das vewohnhch als Rohgaswasser bezelchnete Ammomakwassel ist
demnach ein Gemisch von Kondens- und Waschwasser und . blldet in
dieser Form das Rohprodukt fir die Gewinnung des Ammomal\s

b) Zusammensetzun«r des Rohvaswassers

Das Gaswasser ist. eine gelbgefirbte ¥ lu551gke1t wel¢he ~einen.
charakteristischen Geruch nach Schwefelammonium und teerigen Be-
siandteilen aufweist, und deren Dichteverhiltnis stets iber 1,00 betrdgt.
Ktis ist im wesentllchen als eine Auflosung von Ammomaksalzen aufzu-
assen, deren Hauptanteil auf die Verbindungen des Kohlendioxyds und
: ues Schwefelwasserstoffs entfallt’ (meist. 80 bis 90%, vom gesamten Ge-
halt). AuBerdem enthilt das rohe Gaswasser — wenn auch nur in unter-
zuordneten Mengen ~— Ammoniumchlorid, -sulfat und -thiosulfat. neben
tien Ammomakverbmdungen der Cyan-, Ferrocyan- -sowie Rhodan-
wasserstoffsiure. Nach Art. der geldsten Salze unterscheidet man grund-
sitzlich solehe Verbindungen, welche sich in: der Wirme unter Ammoniak-
ubspaltung leicht zersetzen und bei der Siedetemperatur des Wassers
eantweichen, wihrend andere Verbindungen wiederum sehr bestandig
“sind. Letztere lassen sich erst auf Zusatz eines stirker alkalisch wirken-
den und weniger fliichtigen Stoffes als das Ammoniak in der Wirme
Zersetzen. Freles Ammoniak liegt nicht.vor, da das Rohgas an chemisch
iquivalenten Mengen stets mehr Schwefelwasserstoff und Kohlendloxyd
als Ammoniak enthélt. Beim Rohgaswasser unterscheidet man in der
Hauptsache folgende Verbmdungen : : -

1 Pluchtlge Ammoniakver blndungen
(sog. freies oder halbgebundenes Ammoniak):
Ammoniumkarbonat (NH,),CO,,

(saures halbsaures und neutrales Salz),
Ammoniumsulfid- (NH4)2 _
-Ammoniumsulfhydrat NH4 SH,
Ammoniameyanid NH,CN. = -



2. Nichtflichtige Ammoniakverbindungen
. (sog. fixes oder gebundenes Ammoniak):
“Ammoniumsulfat (NH,),SO,, - S
Ammoniumsulfit (NH,),SO;, ©
Ammoniumthiosulfat (NH,),S,0;, .
Thiokohlensaures Ammonium (NH,),CS,,
Ammoniumchlorid NH, Cl, s
Ammoniumrhodanid NH,CNS,
Ammoniumferrocyanid (NH,),Fe(CN),. E _

[ AuBlerdem enthilt das Gaswasser neben Spuren von Teer stets
noch in geringen Merngen eine Reihe organischer Verbindungen wie
Pyridin und Homologe, Phenol, Benzol, Naphthalin u. a. - Bei seiner
Verarbeitung auf reine. Ammoniakverbindungen' hat man auf diese
‘Stoffe besonders zu achten, da diese zu mancherlei Verunreinigungen
der gewonnenen Erzeugnisse fiihren kénnen. An der Luft dunkelt das’
rohe Ammoniakwasser nach und triibt- sich infolge Oxydation der vor-
~handenen Schwefelverbindungen?). Unter dem EinfluB3 des Luftsauer-
stoffs nimmt beim lingeren Lagern der Gehalt des Gaswassers an schwer
-zersetzlichen Salzen zu; demzufolge verschiebt sich auch das. Verhiltnis.
-von flichtigem zu fixem Ammoniak. o ST

' Die Zusammensetzung der Gaswisser hingt von der Betriebsweise
und der Beschaffenheit der entgasten Kohle ab. - o
~ Gerlach?) ‘gibt fiir Kohlen verschiedener Herkunft folgende Zu-
sammenstellung von Analysen roher Gewisser: o

~ Zahlentafel 2. o
.Gehalt von 1 Liter Gaswasser.in g.

) : S Saar - ' Zwickau
Herkunft der Kolle . | . Ruhr : .

) ‘ . ‘ R 1 2 17 |2
Gesamt-Amnioniak . . . . .| 1812 | .15.23 - 78,47 | - 12,09 9,40
- Ammoniaksalze im ganzen .| - 51,89 |- 43,23 9,51 37,94 .|, 29,40
Ammoniumkarbonat . . . . 33,12 33176 } '5.86 4,56 | 7,68 -
Ammoniumbikarbonat . . .| . 245 hatht . 1,05 f 1,47
Ammoniumsulfid . . ... ) 622 3.47 143 |. 034 | 065 -
Ammoniumthiosulfat ... .| 503 | 207 030 | 1,04 | 1.63.
Ammoniumsulfat . . .. . .} 1,32 4,92 } .1'93' "~ 0,46 ‘ 0,86
~Ammoniumchlorid ... . . . 3,75 wa 4 30,50 ! 17,12

.. Nach Strache3) schwankt die ‘Zusamme'risetzung des rohen Gas-
wassers innerhalb nachstehender Grenzen: = : :
3 o Gesamt-Ammoniak 3—18 g/I
Ammoniaksalze. = 852 ».
1) vJournal,fiir'Gasbeleuch‘tung 63 (1920), S.236. -

-2) Lunge-Kohler, Ammoniak, 5. Aufl. Braunsclﬁveig 1§12, S. 183.
%) H. Strache, Gasbeleuchtung und .Gasindustrie, Braunschweig 1913, S. 548.
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. fl'iich;cige Salze: I rucht quchtlcre Salze:
((3‘511;4)%% ]l 03— 7 a/l . é;‘gagzg?oo 0,3—1,7 g/l
h\ tad =] - J Y . .
C(NHJ,COy  4,0—34 5 (NH.).SO. } 0,4—1,4 »
((NH,HCO,  1,0— 3. © (NH.Cl © - bis 30 »

Auferdem in rrermn'en Menrren NH; CN, NH, C\S und (\IH4)4 Fe (CN)0

Der Ammomakgehalt von Rolwaswasser aus Gaswerken heo't im
allgemeinen zwischen 1,5 und- 2 5% Im Kokereibetrieb rechnet man,
sofern -das Ammoniak’ auf indirektem Wege abgeschieden wird, mlb
“-einem Ammoniakgehalt von nur 0,89%,. Dleser verhaltmsrnaﬁlg geringe
Prozentsatz ruhrt daher, daf} ‘infolge der Verarbeitung sehr - feuchter-
Kohlen bei der Kuhluno des Gases oroﬁe Mengen an wisserigem Ion-
{lensat anfallen?). Hmsmhthch _ihres Gesamtammoniakgehaltes, wie
auch in ihrem Verhiltnis von _freiem zu gebundenem Ammonlak sind
je nach Art des Betricbes .die einzelnen Gaswiisser. sehr verschieden..
(5. Zahlentafel 3). ‘Dies gilt in' gleicher ‘Weise auch fiir. den mengen-
miBigen Anfall an }\ondens— und Wasch\wasqer. . .

- Zahlentafel 32).
7usammensetzun0 von Gaswassern

oL _Ammoniak in g/l '
Gcwinnungsbelricb

I
]
- ? I uchtl" I "chunden ins"esunl
© 1. Kokerei... . . . .. 6;90 ‘ 104 7,94
2. » cw e s e o 0800 - 0,62 ) 8,62
3. o U .. 860 | 0,26 ‘ 8,86
4, » oo .. s .- 10,40 (- 0,884 1 11,284
5. » e eee ool 6,50 10 8,09 1 9,59
6. » B - X 12 3,00 19,02 -
P S T, . 18,36 - 1,87 20,23
8. « <. . L. 126,85 - 0,94 - 27,79
. 1 ° :
Gaswerke : i :
9.. Horizontalretortenodfen | H 2,21 32,47 34,68
. 10. Schragretortenofen. . l 523 | 2031 25,54
._11. Vertlkalretortenofen . 5 4,32 . i 13,28 17,60

1 ]

, Dle unter Nr. 1 bls 4 angefuhrten Werte entstammen Kokerelen mit
reinem Kondensations- und Waschbetrieb; bei Nr. 5 und.-6 sowie 7 und 8
handelt es sich um Nebenproduktenanlagen welche nach dem dlre]\ten_

“bzw. halbdirekten Verfahren arbeiten. - .
Die folgenden Zahlentafeln (4 und 5) zeigen’ den unterschledhchen

Ammoniakgehalt der an-:verschiedenen: Stellen der Apparatenanlar}/——

'emes Gaswerksbetrlebs entnommenen Ammomak\vasserproben. :

1) VsT" Gas- und \Vasserl‘ach 65 (1922), S.17.
) Teer und Bitumen 26 (1928), S. 313. B
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. Zahlentafel 4%).
Zusammensetzung von ‘_Kondens— und Waschwidssern.

S R cpp. | ebund. | Gesamtr f Dichte-
Entnahmestelle Freles \“" NH; | | - NH, ' - verhiitnis
. - “ lH K Il,o 3 ll/n ; (200)
1. Vorlage mlt Ammomakwasserbone- ' _i' v ; ' :
selung . . L 0,28 032 0,60 1,005
2. Teersenke (vor Gronduml\uhler) - 039 -, 021 G 0,60 1,005
3. Grofraumkiihler.. . . . . . . . .. 0,38 i 0,09 0,47 1,003
4. Ringluftkiihler . . .. ... . . . .- 0,55 i 0,08 = 0,63 .. 1,004
3. Reutterkiihler . . . .. 1,18 .- 0,03 oL21 1,012
6.. Gaskiibler (hinter " Gassauger) ; 437 014 4,51 1,042
7. Ammoniakwascher. (I\lar“ascher) 1,38 S 0,04 1,42 1,007
8.. Sammelgrube . . . R 1.7 0,23 . 1,40 1,012
N Zahlentafel 52).
i - R Freies:NH; . | I Gebundenes .\‘blIJ ' Giesamt-NT1I,
Lintnahmestelle i - - i
: o!n ) l . 0‘“ B “,’.‘
_ 1. Schrﬁgkammeréferl. ' _
Vorlage (berieselt) . . . ... { BN X57 R O 38 T 089
Reutterkuhler R P 2,25 "7 0,53 L2098
Sammelgrube, - Hochbelmlle L - 0,78 e 0,33 S LI
Ablauf Wascher1 . ... . . . 143 ..0,36 1,79
- {NH,-Wascher) R i L S
Ablauf Wascher2 . . . . . .. i 0,26 - ; 0,00 0,26
( Klarwascher) _ : ; e o
-3, V_ertikalf und Hori'/,(i)ntzili’}f(:'n. B
Vorlage Vertikalofen . . . . 0,16 I 2,06 © - L. 2,22
Vorlage Horizontaléfen . . . . 0,18 o 1,23 i 1,41.
Reutterkiihler - . . el ) 0,64 2,25
Sammelgrube, ]Iochbelmltex " 1,18 ) 0,60 1,78
Ablauf Waschel 1u 2 . .. 1,24 -] 0,58 1,82 °
o ' 3. Iloruontalolen o -
Vorlage S e ] 0,01 - P 3,46 ; 3,47
Rdumkuhlex .. o -3,25 - S 0,02 T 3,27
Sammelgrube, ]Iochbehrnltex s 0,92 - 10,30 i 1,22
Ablauf Wascher 1. . . . .. . 0,75 : 0,21 i 0,96
Ablauf Wascher 2.0 ... . .- 0.20 ‘ 0,03 i 0,25

In Anbetracht der verhiltnismaBig hohen Gastemperaturen uber
‘wiegt normalerweise das gebundene Ammomak in dem bereits in der .
Vorlage ausgeschledenen ‘Gaswasser. Anders liegen die Verhaltnisse bei
Berxeselung der Vorlage. In dlesem Falle stelgt infolge Herabsetzung -
der Temperatur der Gehalt' an freiem Ammoniak unter glelchzeltlger
-Verdiinnung des Kondensats. - Das in den Kiihlern und Waschern an-
falrende Ammomal\wasser enthdlt .dagegen - mehr freies, d.h. ‘halb-

") \a(,h Lntersu( hungul des Gds“enks Stuuuart
) .Gas- und Wassertach 66 (1923), 7



9/13 -

'gebundenes Ammoniak. - Je nach Art des Brennstoffs und der Entgasang
sind im Rohgaswasser 10 bis 509, des’ Gesamtammoniaks in fixer Form
enthalten; unter normalen Bedingungen kann mit-12 bis 159, gerechnet
.werden. - Handelt -es sich um die Verarbeitung rein .séchsischer Kohle, -
so kann infolge des hohen Chloridgehaltes. dieses Brennstoffs der Anteil
an fixem Ammoniak im Gaswasser sogar bis zu 709, betragehl) Wird
Jder Cyanwasserstoff bereits vor der Ammoniakwische in einer besonderen
Waschanlage herausgenommen, so wirkt sich dies auf die Zusammen-
setzung des Ammoniakwassers insofern aus,’ als die Cyanwasserstoff-
. aufnahme gleichzeitig mit einer merklichen Absorptlon von Ammomak
nund: Schwefelwasserstoff verbunden ist..

2. I)le Ammomak“ db(,]l(,.

\/on dem. gesamten im rohen Stemkohlengas Vorhandenen Ammo-

'uak bleibt nach der Kiihlung stets noch ein. erheblicher Anteil im Gas.
muriick. Abgesehen davon, daB das Ammoniak an sich ein sehr wertvolles
\ebenprodukt darstellt, muB dieser. Gasbestandteil mit Riicksicht auf
soine schadliclien Elnllusse auf Apparate Rohrleltungen und Gas-
‘nesser moglichist weltgehend entfernt. werden. . In Verbindung mit
auerstoff wirkt das Ammoniak bei' Gegenwart -von" Feuchtigkeit sehr’
sggressiv auf bestimmte Metalle ein. -Mit Ausnahme von GuBelsen und
31(‘1 greift es hauptsichlich Schmiedeeisen, sowie Kupfer und dessen
l.egierungen stark an. Gelegentlich wird die korrodlerende Eigenschalft
A ch dle gleichzeitige  Anwesenheit von Cy anwasserstoff und Schwefel-

*'asserstoff noch verstarkt.

" Hinzu kommt, daB sich.bei der Verbrennung des Ammoniaks Stick-.
~xyde bilden, welche ebenfalls Metalle angreifen und ‘auch in hygienischer
:linsicht schadlich sind. Der Gehalt an Ammoniak in gut gereinigtem
Stadtgas soll im allgememen dén Betrag von 0,5g pro 100 m3 Gas
aicht libersehreiten. Das im bereits gekithlten Rohgas noch’ enthaltene
Ammoniak wird auf Gaswerken fast ausnahmslos durch Waschen -mit

‘Vasser abgeschieden.” Man macht hierbei von der Tatsache: Gebrauch,
daB ‘das Wasser gegeniiber dem gasférmigen Ammoniak- ein auBer- -
ordentlich hohes Losungsvermdgen besitzt. Bei dem Waschvorgang -
-werden durch chemische Bindung .des Ammoniaks mit Kohlendioxyd,
Schwefelwasserstoff und Cyanwasserstoff diese Gasbestandteile bis zu’
cinem gewissen Betrage mitentfernt. Im Gegensatz zu den -Gaswerken
wird im Nebenproduktenbetrleb der Kokerelen das Ammoniak in weit-
.gehendem MaBe unmlttelbar durch Waschen .mit Sdure aus dem, Gase
herausgenommen . ’ . L ) ( .
Neben der itblichen V\’asser b/W Sdurewiische hat es nicht an Ver-
suchen o'efehlt die" Absorption des Ammomaks mit Losunoen von

1) Brennstoif- Chemw/ 2 (1 921), S.296.
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- Kalziumsalzen, mit Aufschlimmungen von Gips oder mit trockenem,
auf Horden ausgebreitetem Superphosphat vorzunehmen. Ale zu diesem
Zweck in Vorschlag gebrachten Verfahren haben jedoch keinen Eingang
in' die Praxis ‘gefunden. I Lo : }

‘Eine weitere Moglichkeit zur Eritférnung des Ammonial_{s besteht
darin, daB man das Gas sehr weit herunterkiihlt. Hierbei nimmt der
im Gas vorhandene Wasserdampf bei seiner Kondensation das’ Ammoniak
auf und bringt es auf diese Weise zur Ausscheidung. - ‘ o

.~ Nach diesem Prinzip arbeitet das Tiefkiihlverfahren von Lenze?),
Welches im Hinblick auf die Gasreinigung und insbesondere auf die
Ammoniakwische einen-bedeuteriden Fortschritt darstellt. Bei diesem -
wird .das Gas nach erfolgter Vorkithlung und Teerabscheidung mit um- -

:laufendem, auf etwa — 59 his 00 gekiihltern Gaswasser gewaschen.  Fiir
die Kilteerzeugung selbst findet konzentriertes Ammoniakwasser Ver-
wendung. In dem Tiefkiihler, welcher als Regenkiihler ohne Einbauten

. ‘ausgebildet ist, 1aBt sich bei den niederen Temperaturen die Konzen-
tration des Ammoniaks bis auf 129, treiben. Da hierbei nicht alles
Ammoniak aus dem Gase ausgewaschen wird, muB noch ein zweiter
‘Regenkiihler oder ein gewthnlicher Standardwascher mit Frischwasser-
zufluB dahintergeschaltet werden. Durch Vereinigung der in beiden Wa-
'schern anfallenden Losungen erhalt man schlieBlich ein Gaswasser mit 4 bis

- 6% Ammoniakgehalt. Letzteres ist somit etwa doppelt so stark wie das
unter normalen Temperaturverhéltnissen gewonnene Ammoniakwasser
und dementsprechend seiner Menge nach auch wesentlich geringer. So

_werden beispielsweise auf dem Gaswerk. in Linz, in"dem nach diesem

!Verfahren gearbeitet wird, bei einer Gaserzeugung von 5 Millionen m?3
im Jahr gegeniiber frither 485 m3 Gaswasser weniger erhalten. Die hohere
Anreicherung des Ammoniakwassers hat den besonderen Vorteil, daB
man fir die weitere Verarbeitung 'beim Abtreibeverfahren erheblich
weniger Dampf benétigt, wodurch wesentlich' an "Unkosten gespart
wird. - AuBerdem besitzt das aussichtsreiche Verfahren der Tiefkithlung
den Vorzug, daB Teer, Naphthalin und Schmutzstoffe sehr vollstiandig
ausgewaschen werden und auch eine teilweise Trocknung des Gases er-

reicht wird. _ , S - )
o ‘Fiir -die Auswaschung. des Ammoniaks mit Wasser kommen in der
Gastechnik . die verschiedensten Einrichtungen zur Anwendung. Ihre
Wirkungsweise beruht ausschlieBlich darauf, sowohl das Gas, wie auch
die Waschfliissigkeit in moglichst . feiner Verteilung zur gegenseitigen .
Einwirkung zu bringen.- Dabei 148t sich das Ammoniak im Waschwasser

- so weit.konzentrieren, daB der Teildruck des im Gas vorhandenen Am-
- moniaks mit der Dampfspannung des Ammoniaks ‘aus der Waschlésung
-im’ Gleichgewicht steht. Bekanntlich wird der Teildruck von wiissrigen

1) Gas- und Wasserfach 69 (1926), S. 689; 73 (1930),‘8. 1102; 74 (1931), S. 1169._
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L6sungén flichtiger Stoffe in Torr oder duch_‘jn g je_ 1 bzw. 100 m?
Gas ausgedriickt. Entspricht beispielsweise die 'Ammonigkspannung

eines Gaswassers mit einem Gesamtammoniakgehalt von 1,79%; einer
Menge von 86 g NH;/100 m3 Gas, so nimmt ‘reines Gas in Beriihrung
mit diesem Gaswasser Ammoniak bis zu dem genannten Betrage .auf.
.Umgekehrt kann mit einem Gaswasser obiger Beschaffenheit ammoniak-
haltiges ‘Gas nur bis auf einen ‘Gehalt von 86 g/100 m3 ausgewaschen
werden. 'In der Praxis arbeitet man durchweg so, daB man das Rohgas
im’ Gegenstrom zuerst mit der bereits ammoniakhaltigen Waschfliissig- -
-keit. in Beriihrung bringt, um eine mdoglichst hohe Ammoniakanreiche-
-rung zu ‘erzielen, wihrend das reine Waschwasser die letzten Spuren
‘von Ammoniak aus dem Gas herausnimmt. Handelt es sich um eine
Anlage mit mehreren ,hintereinander geschalteten Waschern, so wird
_stets der dem Gaseingang am nichsten liegende Wascher mit dem im
nachgeschalteten Wascher gewonnenen, bereits ammoniakhaltigen Was--
ser berieselt und das reine, ammoniakfreie Wasser auf den an. letzter
Stelle stehenden Wascher aufgegeben. Bei dieser Art des Waschbetriebs
wird die hochste Anreicherung bei geringstem Verbrauch an Wasch-
_wasser erzielt. ' Mit der Anreicherung des Ammoniakwassers darf man
nicht. zu weit gehen, da béi hoheren: Temperaturen die' Gefahr besteht,
daBl der Dampfdruck des Ammoniaks . die . jeweilige Sattigungsgrenze
itbersteigt, wodurch sogar unter Umstinden wieder Ammoniak an das
Gas abgegeben wird. - Es ist hierbei zu beachten, daB das Ammoniak
selbst in einprozentiger Lésung und unter normalen T. emperaturverhilt-
nissen noch einen erheblichen Dampfdruck besitzt. Da die Loslichkeit
von Ammoniak im Waschwasser mit steigendér Temperatur ziemlich
rasch abnimmt, hat die Auswaschung bei mégliclist niedriger Tempe-
ratur zu erfolgen. L R T

_ In diesem Zusammenhang wird auf -eine Arbeit von Hollings und -
Silver!) verwiesen, welche sich eingehend mit dem Problem der Gas-
wische und seinen theoretischen Grundlagen fir die Ve_rschiedenstén
Ammoniakwascherbauformen eingehend: beschiftigt haben. Der men-
genméaBige Anfall.an Waschwasser ist von wesentlichem EinfluB auf ‘
die Wirtschaftlichkeit ~ der -Ammoniakgewinnungsanlage. Zur Aufar-
beitung. des 'Ammoniakwassers ist fiir eine gleichbleibende Menge -
praktisch mit gleichem Damipfverbrauch zu rechnen, wobei es im groBen
und ganzen gleichgiiltig ist, ob das Waschwasser eine mehr oder weniger -
hohe Ammoniakanreicherung aufweist. Als Waschflissigkeit verwendet
-man am-besten klares, weiches Wasser ohne mineralische und erdige
Bestandteile.” Das Wasser soll méglichst weich (kalk- und gipsfrei) sein,
‘damit das im Gas in reichlicher Menge enthaltene Kohlendioxyd keine
Ablagerungen von kohlensaurem Kalk. in ‘den Zwischenrdumen der
Wzi’schelemente verursacht, da dies leicht zu unerwiinschten Druck-

+ 1) Gas Journal 205 (1934), S. 307 und 372.
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stelgerunven fitheen kann Derartige - Kalkablagerungen bei -hartem
Wasser lassen s1ch in sehr einfacher und vollkommener Weise' dadurch
‘beseitigen, daB man das Wasser vor seiner Verwendung mit wenigen
Prozenten Ammoniakwasser enthirtet und in geeigneter Weise von dem
entstandenen . Kalkmedersch]ag ‘befreitl).

3. Gebrauchhche Ammomakwascherbamirten.

a) Hordenwaschel

. Die einfachsten Einrichtungen fiir die Auswaschunv des Ammoniaks
aus dem Gase stellen die Skrubber oder. Berleselungawascher dar (s.
'Abb. 2). Diese sind in der Regel stehende, schmiedeeiserne Waschtiirme
anit rundem oder viereckigem Querschnitt, welché mit. Horden ausgefullt‘
sind und fiir groBere Gasmengen zum Teil recht bedeutende Abmessungen
besitzen (2 bxs 3 m Durchmesser und 15 bis 40 m Hohe). Die Beriese-
lungsflichen werden gewohnlich durch ibereinander geschichtete Ein-
» lagen aus Holz geblldet wobei die einzelnen aus Latten und Stiben zu-
~sammengesgtzten Lagen - rechtwmkho' gegeneinander versetzt sind. Dic
_ Waschung erfolgt zweckmaﬁlgerwelse nach dem Gegenstromprmzxp,
d. h. ungereinigtes Gas und frisches Wasser werden in der entgegen-
uesetzten Richtung in den-Wascher eingefiihrt, so daB stets das am’
wéitesten gereinigte Gas mit dem frischesten Wasser zusammentrifft.
‘Durch die:Hordeneinlagen andern sowohl die Waschfliissigkeit wie auch
.das von unten nach oben durch den Wascher gefuhrte Gas fortwihrend
.ihre Strémungsrichtung. Hierdurch wird eine sehr innige Beriihrung -
von Gas und Waschwasser erzielt. Gleichzeitig bieten die Einlagen
dem Gas eine groBe, benetzte Oberflache dar. -Die bekannteste Aus--
fithrungsform derartiger Waschelemente -aus Holz ist die sog. Zschocke- .
Horde der Zschocke-Werke Kaiserslautern. - In. -den letzten ~Jahren
sind vielfach die Intos-Metallhorden der Fa. Dr. C. Otto & Co. Bochum-
- in Gebrauch gekommen, welche .aus Streckmetallstreifen zusammen-
gesetzt sind und durch lhre ‘besondere Konstruktion eine-sehr intensive
-.VVaschwu'kung gewihrleisten. An Stelle von Hordeneinlagen lassen
~ sich aufer Koks und Holzwolle vor allem auch Raschig-Ringe mit Vor-
“teil als Fillmaterial verwenden. ‘Letztere bieten beispielsweise bei klein- -
"stem Wlderstand je 1 m3 Raummhalt eine nutzbare Waschflache von
-_150 bis 220 m2. ‘
* - In der Zufiihrung des Waschwassers smd .am oberen Ende des’
Waschers besondere Berieselungsvorrichtungen angebracht, dureh welche
eine méglichst gleichmafige Verteilung des Waschmittels . iiber - den
ganzen. Querschnitt der Waschfillung erreicht werden soll. Zur - Be-
rieselung dienen. sowohl selbsttitig wirkende - KlppgefaBe, wie auch
festemgebaute Streudiisen--oder sternférmig angeordnete Fliissigkeits-

1). Gas- und Wasserfach 64 (1921), . 102,
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verteiler. Die - KlppgefaBe haben " den Vortell daB durch ’denr in
regelméBigen Zwischenriumen stoBweise stattfmdenden WasserzufluB
»\blagemngen an den Waschelementen vermleden werden. Neuerdings '

Beriesetungs- | - =4 1
varr/dm/ﬂg T ! ;; E '
2 S A it ===l
Gtzs\usgaﬂg
S
5
g
\§
- S
3.
Gase-/'ngaﬂ.?
_-I.EFE

. Abb.-2. Hordenwascher
- (Bauvart Bamag). -

l | W/avsgang ‘werden zwecks. gleichmaBiger
\.,“""””m IHIIHII"“‘" - Aufgabe der vWa.schfliiss_igk‘eit
‘ . auch drehbare, mit. Streudiisen
versehene Rohrarme verwendet,
welche durch. die austretende
“ : ' Flussigkeitnach Art des Segner-
suhen Wassser rades in stindige. rDrehbeweorung versetzt werden. Eine
Neuerung fiir die Ammoniakwéscher auf Kokereien stellt der freihiin-
ﬂende Bemeselungsboden (System Emmg) darl) Der an Ketten ver-

- Leiter

1) Brennstoff- Chemie 15 (1934), S. 19_8. )
Briickner, Gasindustrie 1112 . : 9
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stellbare Boden ist derart ¢ ufgehangt daB er bei auftretenden Ver-
lagerungen durch Bergbausc@aden oder Bodenbewegungen die Bewegung

mltmacht und seine einmal eingestellte, waagerechte Lage beibehilt,

so daB dauernd eine einwandfreie Berleseluno' stattfindet.
‘Zur Erzielung einer -vollstdndigen Ammonlakabsorptlon sind im
praktlschen Betmeb gewohnlich zwei oder drei Skrubber-in stufen-
weiser Anordnung hlnterelnandergeschaltet "In. dem Bestreben, die
Wirksamkeit derartlger Waschercrruppen in einem einzigen Wascher Zu-
sammenzufassen, wurden in -den letzten -Jahren verschiedentlich neu-
-artige Waschertypen geschaffen, die eine intensive Auswaschung bei
geringstméglicher Anwendung von Waschflissigkeit erlauben. Eine der-
artige Wascherkonstruktion stellt der Turmwascher der. Bamag-\iewum‘
Al Gr Berlin dar. Dieser Wascher besteht aus einem.zylindrischen Ge-
héuse, - das durch waagerechte Roste in mehrere Geschosse unterteilt
‘ist, welche mit Waschkorpern (Koks, Raschigringen oder #hnlichen
Fullkorpern) gefiillt sind. In den einzelnen Geschossen flpdet durch
stérnfﬁrmig'angeordnete Brausen infolge der stoBweisen, von einer be-
sonderen selbsttitig wirkenden Steuervorrichtung eregelten Uber-
flutung eine sehr vollkommene Benetzung der Fillstoffe statt. Neben
dem’ .Wascher sind saulenartig uberemander GefiBe ‘angeordnet, von
. denen jedes einem. Geschofl zugeordnet ist. Das aus-einem solchen -ab-
- fliefende Waschmittel wird ]ewells in das zugehorige SammelgefaB ge-
leitet, aus dem es‘in bestimmten Zeitabstinden wieder der Berleselungs-
vorrlchtung zugefiithrt wird. Die Unterteilung des Waschers in mehrere.
. Abteile ermoglicht somit eine stufenweise Auswaschung nach ‘dem
~Grundsatz des Gegenstromes. Durch einen besonderen Einlauf auf der
Decke des Waschers wird dauernd eine kléine Menge frische Wasch-
fliissigkeit zugefiihrt, so .daB injedem GeschoB ein entsprechender
UberschuB entsteht der als angerelcherteb oder gesittigtes Ammoniak-
__wasser durch einen an den Wascherboden anceschlossenen Slphon dauernd
ablauft. = . .. R

Von dhnlicher Bauart st a’uch' der von Dr. Otto u. Co ent-

* wickelte Intos-Wascher?), welcher ebenfalls durch-Béden « in.einzelne
~+ Abteile 1 bis 6 getrennt ist, wovon jedes gewissermaBen einen Wascher
fir sich darstellt (s. Abb.3). Als Wascheinlagen ‘dienen die bereits

" erwiihnten, aus Streckmetallstreifen zusammengesetzten Intos- Horden.
Jeder Boden ist mit_einem -Uberlauf versehen, durch den -die Wasch-
flitssigkeit von einem Wascherabteil in das darunter befindliche gelangt.
Die Uberlaufrohre jedes Wascherabteils sind mit’ je einer’ Llemeren_
"durch Elektromotor angetriebenen Kreiselpumpe ¢ verbunden, welche
“die "Waschflissigkeit” im stetigen Kreislauf der Berleselunoselnrlch-
. tung zufiihrt. In jedem Boden ist in der Mitte der’ Gasdurcho-ang ein-
' Gebaut der zur besseren Verteilung des Gases mit einer. Haube tber-

L)y Feueruhgstechnik 25 (1937), S. 237. ’
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deckt 1st Eine oermve ’\Ienge frischer - Waschflusswkelt flieft dauernd -
bei d dern Abtexl 1 zu. Entsprechend dieser Zugabe flieBt der Uber-
. schuB an Waschflissigkeit durch den Uberlauf in das folcende Abteil,
~wo sich der gleiche Vorgang wiederholt, bis von dem Boden des untersten
Abteils der dem Lulauf be1 d entspre- : :
chende UberschuB8 dér angereicherten
.Flissigkeit durch einen TauchabschluB
abnefuhrt wird. -

< Vielfach werden zur Auswaschunc
des Ammoniaks die normalen Reutter- '
Kiihler benutzt, indem’ 'man die ho-
" rizontal angeordneten; von Kithlwasser
durchstromten Rohre von oben her
mit'schwachem Gaswasser oder Frisch-
wasser berieselt. = ‘
] Die Hordenwasche_r mit festem
Einbau finden namentlich im Koke-'
reibétrieb Verwendung. Grundsatzlich
hiervon verschieden sind die Ammo-:
- niakwascher, welche mit bewegten .
W aschflachen arbeiten. Je nach Kon- =~
struktion und. Anordnung der Wasch-
elemente -unterscheidet man. hierbei
sug. Standard-, Biirsten-, sowie Schleu-
(lor- oder Zentrlfuﬂ'alwascher

" b) Standardwaschel.

‘Die Standardwascher werden na-
mentlich -im Gaswerksbetrieb  schon
seit Jahrzehnten zur Ammoniakwiische
benutzt. Einen neuzeitlichen Wascher
dieser Bauart zeigt Abb. 4. Der liegend-
angeordnete Waschapparat besteht o .
auseinem aus Einzelringen zusammen- oo - =
gesetzten Gu[?,e]senzyhnder a von 1 8. C Abh. 3. Intos-Wasclier (Bauart Otto).
bis 2 m lichter Weite. Durch senkrecht = : i
eingebaute Blechplatten fist erin eine Anzahl Kammern unterteilt, welche.
durch besondere, in den Platten angeordnete Offnungen mltemandel
in Verbindung ‘stehen. Inmerhalb der einzelnen Kammern rotieren
>egmentart1ge Holzplattenpakete e, welche als Wascheinlage dienen.
Auf einer durchgehenden, von einem Ende durch das Schneckenvor-
gelege ¢ angetriebenen Welle & sind GuBrmge d aufgekeilt, an denen die -
Holzplattenpakete befestigt sind. Das Gas tritt an einem Kopfende des
\\’aschers ein und wird durch dle Anordnunrr der . Durchgénge in den

‘)*
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Neuzeitlicher Standardwaseher.

'

A,

Abb.

Reinigung ist ‘das \Vasclle-rgéhéiuée

Trennwiinden so gefithrt, daB es in

jeder Kammer die rotierenden Pa-

kete von innen-nach auflen in Rich-
- tung der Peripherie durchstreicht.
. Das Wasser-wird auf der dem Gas-
eingang entgegengesetzten Séite. ein-

.gefithrt -und flieft durch die auBen

angebauten Doppelkriimmer g von

“Kammer zu Kammer dem Gasstrom

entgegen. Das mit Ammoniak ange-

_reicherte Wasser lauft schlieflich am -

Gaseintritt iiber  eine Tauchung ab. -
Infolge der rotierenden Bewegung

‘werden -die  Wascheinlagen einge- -

taucht, mit Wasser benetzt und im
oberen Teil der Kammer mit dem-
duréhstromenden Gas in Beriihrung

- gebracht. Beim nachfolgenden Ein-
_tauchen wird das ammoniakhaltige

Wasser wieder von der im unteren
TeildesWaschersbefindlichenWasch-
flissigkeit abgespiilt. Durch Anwen-,

.dung des Gegenstromprinzips befin-
- det- sich. in jedéer Kammer Wasser

mit. einem nach dem Gaseingang zu
steigenden Ammoniakgehalt. * Der
Zulauf des Waschwassers ist verschie-
den einstellbar, so daB das Gas auf
einen gewiinschten Endammoniak- "
gehalt eingestellt werden kann.

_Durchschnittlich soll dieser zwischen .

3 und 5 g Ammoniak je 100 m3 Gas
liegen. " Unter diesen Betrag wird
man im allgemeinen nicht gehen
diirfen, da bei Anwendung von zu

- reichlich bemessenen Waschwasser-

mengen eine zu grofle Verdinnung

-des anfallenden Ammoniakwassers

eintreten wiirde. Zum Zwecke der
mit zahlreichen Mannléchern % ver-

sehen; auBerdem sind. zur vollkommenen Entleerung fiir jede Kammer
‘an ‘der tiefsten Stelle Abzapfoffnungen I vorgesehen, welche mit einem
Hahn % verschlossen sind. Der Wascher macht in" 3 bis 4 min eine

- Umdrehung.



_;'.5/21 "

.Zu den rotierenden Gaswaschern gehoren noch eine Reihe anderer
Wascher, welche sich lediglich durch die Art der verwendeten Wasch-
einlagen unterscheiden.  So ' stellt beispielsweise ‘der Biirstenwascher
System Holmes gegeniiber dem -normalen Standardwascher eine ge-
wisse Verbesserung dar, da ersterer bei gleichen Abmessungen_durch
Verwendung von Piassavabiirsten groBere Waschflichen besitzt und
" damit -eine wirksamere Auswaschung ermdoglicht. . Beim Gaswascher
- System Zschocke dienen als Waschelemente kleine, durchlochte Holz- .
kugeln. Diese befinden sich in einer der Kammerzahl entsprechenden -
~Anzahl zylindrischer Trommeln, welche mit ihrem unteren Teil in die
Waschflissigkeit tauchen. . Ein' besonderer Vorzug des Kugelwaschers

ist der leichte und bequeme Ein- und Ausbau. des ‘Fillmaterials. "An
.Stelle von Holzkugeln lassen sich auch ohne werteres: Raschigringe als
Wascheinlage verwendenl). o g R L
Eine von den normalen Standard-’ —— e
viischern abweichende Bauart weist der L — l '
’ E.-I{.fB,—SpritZWascher2) auf, welcher eine. l : l l '
hesonders wirksame Waschung des Gases '
eriaubt. In die einzelnen Waschkammern
razen mehrere Diisen nach innen, durch
weiche die Waschflissigkeit mittels Pum- a
pea eingespritzt wird, wobei die kegel- .
firmigen Biindel des zerstaubten Wasch- 000
wussers die Kammern in allen Richtungen [~ 7
d<;z-clikreuzen" und so eine intensive Be- -
neizung des Gases bewirken. - , B f

-~

b=~ 83001m - - ]

' -_-.-'—----_--ZMM/»/»-‘__—_---;.

~.¢) Schleuderwascher. -
" Eine weitere Gruppe von Ammoniak- Wasser mit Wasser mit
wischern bilden die sog. Schleuder- oder = Do/l - g hrsft
Zeutrifugalwischer. Urspriinglich wurden  abb. 5.° Horden-" und Feldwascher-
;. . . . . . anlage gleicher Leistung in mafBstib-
dicse GroBleistungs- und Intensivwischer - lichem Vergleich.
i erster Linie fiir die. Entstaubung der Sl v
" Hochofengase verwendet, haben aber auch ‘im Laufe. der Zeit fiir
“die Zwecke der Ammontak-, -Naphthalin- und Benzolwische ‘Eingang
‘gefunden. Sie bestehen aus einem senkrecht,angeordnet_en-, zylindrischen
Gehduse mit mehreren Kammern, in ‘welchen mit Hilfe von rasch um-
laufenden Schaufelridern oder trichterférmigen Blechzylindern (80 bis
100.Umdr./min) die von Stufe zu Stufe flieBende Waschflissigkeit in -
-den Gasraum abgeschleudert und zerstéubt wird. Der ganze Raum
wird. dadurch mit feinsten Flissigkeitstropfchen angefiillt, mit denen
das entgegenstromende Gas in innige Beriihrung kommt. Der Antrieb
') Gas- und Wasserfach 68 (1925), -S. 438. - -
%) "Gas- und Wasserfach S0 (1937),. S. 798.
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erfolgt von einem- Elektromotor aus iiber eine > durch.den ganzen Wascher-
hmdurchgehende, oben und unten gelaoerte Welle. D1e Vorteile der-
artiger Wascherkonstruktionen  liegen ‘in ihrer auBerordentlich ‘hohen.
Lelstunﬂsfahlgkelt ihrem -hohen Wirkungsgrad der Auswaschung und
dem geringen Platzbedarf. AuBerdem haben die Schleuderwascher nur
‘einen geringen Druckverlust; auch ist der Kraftbedarf fiir den Antrieb

verhiltnismiBig niedrig. \Ieben ‘dem Schleuderwascher »System Bamag« -
ist hier vor ‘allem der sog. Fliehkraftwascher von Walter Feld zu
nennen, - welcher namentlich auf Kokereien Eingang gefunden -hat,
“da er sich besonders fiir die Bewiltigung groBer Gasmengen eignet.
(Néhere Angaben iiber die Konstruktion und erkungswelse des Feld--
waschers finden sich im _Abschnitt. »Benzolgewmnung«) ,
. Der Wirkungsgrad beim Feld- Wascher ist weit hoher als der des
Hordenwaschers und ist bei einem Wascher von gegebener GroBe ab :
‘hingig von der Umdrehungszahl der Trichteérgruppen?).

Das GroBenverhiltnis- einer Hordenwascheranlage zur Ammomak-
: absorptlon gegeniiber einer Feld-Wascheranla('e n'lelcher Lelstung lagt
d1e schematlsche Abb. 5 deutlich erkennen.

" Eine- ' Waschanlage von belsplelswelse 3 Hordenwaschern (a b ¢)
von je 24 m Hohe und 3 m lichter Weite 148t sich durch einen Feld-
Wascher d von 8,3 m Héhe bei einem Durchmesser von 3,5 m, ersetzen.
Hierbei ist zu. erwahnen, dafl die Ammomakanrelcherung des Wasch-
wassers bet letzterern doppelt so hoch ‘wie bei den Hordenwaschern sem-
- kann.

Was die Eignung von Schleuderwaschern zur - Ammoniak- und
Benzolgewinnung und deren Wirtschaftlichkeit im . Vergleich zu den
Hordenwiischern betrifft, so sei auf die Ausfuhruno‘en von A. Thau 2)
und Weittenhiller3) hmwewwsen

" Zu den Wischern mlt Vel'neblung der Waschflusswkelt zihlt auch’
der Stroder-Wascher der A.V.G.%). Dieser besitzt in einem liegénd

angeordneten Zylindergehiuse zwéi paral[ele Wellen, auf denen Schei-
'ben angeordnet. sind,- welche entweder in die Fliissigkeit eintauchen. .
oder auch seitlich- berleselt werden. Infolge der rotlerenden Bewegung
wird die Fliissigkeit in den. Waschraum hinein zerstiubt, den das zu
‘waschende Gas durchstrelcht Der Wascher hat sich blsher in der Gas-
industrie und auf Kokereibetrieben nicht einzufiihren vermocht.
: Im Gegensatz zu den Schleuderwischern findet bei dem stehenden -
Drehwascher von Weindel5) (Batiart ! \{[artlnl Huneke) keine Verspruhumr
1) Glickauf 68 (1932), S.313ff. - :
" 2) ‘Brennstoff-Chemie - 11 (1930), S. 455.

3) H. Weittenhiller, Technische und wirtschaftliche Dlgnung von Schleuder-
\\dschem zur -Gewinnung von Ammoniak und Benzol -auf Kokerelen Wauppertal-
Bdrmen 1932:

4°Z. VDI 70 (1926), S.1091. . B
%), Feuerungstechnik ‘.2') (1937), S.239.°
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der Waschflissigkeit statt. Dieser Wascher ist gekennzeichnet durcn
den ‘Einbau einer Anzahl abwechselnd ortsfester und mechanisch ge-
drehter Fillkdrperschichten. Als Fillstoffe werden glasierte Tonringe
verwendet, welche auf gelochte Blechbéden oder auf Roste wahllos auf-
-geschiittet sind und von.oben her mit Waschfliissigkeit berieselt werden.
Uber: jeder feststehenden' Ringfiillung: ist- jeweils eine Ringlage an-
geordnet, welche nur die halbe Hohe der unteren. besitzt. - Sie wird von
-einem gelochten Teller getragen, der in der Mitte auf der durchgehenden,
von einem Motor angetriecbenen Welle befestigt ist. Die gelochten Teller
“tauchen am duBleren Rande.mit ihrer verlingerten Kante in-eine mit
der Waschfliissigkeit stets. gefiillte ringférmige ‘Eisenrinne, so daB das
-aufsteigende Gas am Rande nicht hindurchtreten kann und somit ‘ge-

zwungen ist, die drehbaren Fiillkorperlagen zu durchstromen. Die Welle.
des Waschers macht, je nach der Einstellung, 6 bis 20 Umdr./min. Der
Drehwascher von Weindel besitzt eine sehr gute Waschwirkung und hat

sich im Betrieb bisher wiederholt bewshrt.

C. Die Verarbeitung des Rohgaswassers.

Die Weiterverarbeitung des Gaswassers auf Gaswerken: und Koke-
reien ‘erstreckt sich in der Hauptsache auf die Herstellung marktfahiger
- Produkte wie schwach- und starkverdichtetes Ammoniakwasser, schwe-

felsaures Ammoniak sowie technisch und chemisch reinen Salmiakgeist.

Daneben. spielt namentlich im Nebenproduktenbetrieb ‘der Kokereien
auch die Gewinnung von Chlorammonium und. Ammoniumbikarbonat’
‘cine gewisse Rolle. - Die Herstellung von wasserfreiem, verflissigtem
Ammoniak wird dagegen heute in Deutschland. von Gaswerken und
 Kokereien nicht mehr ausgeiibt. o . . -

Von den verschiedenen Verfahren ist die Gewinnung von Ammonium-
sulfat und. von konzentriertem Ammoniakwasser bei. weitem' vor-
herrschend. - Das rohe Gaswasser bildet in der Form, ‘wie es -anfallt,
kein. eigentliches ‘Handelsprodukt. - Da séin verhiltnismaBig geringer
Gehalt an Ammoniak (1 bis- 29,) einen Transport auf weitere Ent-
fernungen ausschlieBt, wird es auf mittleren und groBeren Werken aus
Griinden ' seines vorteilhaften Absatzes' durchweg an “Ort und Stelle
direkt auf marktfahige Produkte aufgearbeitet. Bei kleineren, landwirt- -
schaftlich giinstig gelegenen Gaswerken kann das Rohgaswasser un-
mittelbar als Diingemittel verkauft werdenl). So ist es mit gutem
Erfolg zur Diingung unbebauten Bodens vor der Saat verwendbar,
ferner in geeigneter Verdinnung auch zur Wiesendiingung. Infolge
seines Gehaltes an pflanzenschiadlichen Bestandteilen (Phenole, Pyridin-
‘basen, Rhodanverbindungen) ist dagegen das Gaswasser als Kopfdiinger

!) Gas- und Wasserfach 78 (1930), S. 230.



—of2% —

‘unbrauchbar; seine Verwendung fiir Dungezwecke ist, daher nur unter
Berucksmhtlgung bestimmter VorsichtsmaBnahmen moglich?).

‘Ein Vorschlag zur Beseitigung des anfallenden Rohgaswassers geht
dahin, es von Sagmehl, Torfmull od. dgl. aufsaugen zu lassen und es
hernach durch Verbrennung zu vernlchten Die. Verwendung des am-
momakhaltlgen Aufsaugemittels fiir Diingezwecke ist jedoch im all-
gemeinen " der . Verbrennung vorzuziehen. - Vielfach beschaftigen sich
~auch kleinere Betriebe mit der Verarbeltung auf konzentriertes Ammo-
niakwasser, wobei gewohnlich nur das. fliichtige Ammoniak unter Ver-
zicht auf die in gebundener Form vorhandenen Ammoniaksalze gewonnen
wird. Dlese Art der Ammoniakverwertung hat vor allem fiir solche
Werke éine Bedeutung, welche ihr Gaswasser mcht an dle Landw1rt—
schaft absetzen kénnen?). .

Auf einzelnen Werken, wo sich die Ammomakgewmnuno' nicht
lohnt, ist' man' heute tellwelse dazu itbergegangen, das Gaswasser zu-
sammen mit den stddtischen Abwissern auf Rleselfelder zu leiten, um
es auf diese Weise zu beseltlgen

1. Das Abtrelbeverfahren.

Wie schon emgangs erwihnt, unterscheldet man belm Rohgas—
wasser grundsatzhch 2 Arten von Ammoniumverbindungen, die sich
‘bei der Behandlung mit Wasserdampf ganz werschieden verhalten.
Wihrend ein Teil dieser Verbindungen berelts in der Siedehitze zerfallt
und sich das Ammoniak durch Dampf. vollstiandig ‘austreiben 14Bt; er-
‘folgt bei dem anderen Teil die Verfliichtigung erst auf Zusatz einer .
stirkeren Base (Kalk). Mit diesem unterschiedlichen Verhalten der
Ammoniumverbindungen des Rohgaswassers ist die Wirkungsweise ‘des.
Abtreibeprozesses gekennzeichnet, der je nach dem. gewiinschten End-.
. produkt auf verschiederie Weise. durchgefiihrt wird. Dle Aufarbeitung
des Rohgaswassers: erfolgt ausschlieflich durch Destillation mit Wasser-
dampf. ‘Hinsichtlich der im Abtrelber in Form von Dampf aufzuwenden-
~den- Warme: ist es daher von Vorteil, wenn das zu verarbeitende Roh-
wasser einen hohen Ammoniakgehalt besitzt. Die zur Gaswasserver-
arbeitung ‘gebrduchlichen Abtreibeapparate weisen in ihrer Bauart ge-
wisse Unterschiede auf. Sie beruhen durchweg auf dem gleichen Prmzxp
und werden heutzutage ausschlieBlich . ununterbrochen betrieben.

Das Austreiben des Ammoniaks- aus dem Rohgaswasser erfolgt'_

. in allen Fillen mit Hilfe von entspanntem Dampf (0,1 bis 0,5 at), welcher
'von unten nach oben durch die einzelnen Kammern der Abtreibe- )
kolonne stromt, wihrend ihm das Gaswasser in umgekehrter Richtung

in stetlgern Strom entgegenfliefit. Zur Zersetzuncr der fixen Ammoniak-

. 1) Gas- und VVasserfach 65 (1922), S. 123; Wasser und Gas 13 (1923), S S. 796.
) Gas- und Wasserfach 74 (19‘31) S. 318. : '
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verbmdungen wird gleichzeitig Atl,l\alk in Form von: Kalkmilch zu-
© gesetzt. Da die Zerlegung der flichtigen Verbindungen unter Abspaltung
von Kohlendioxyd, Schwefelwassersto’ff und Cyanwasserstoff stattfindet,
wiirden/ sich bei. Gegenwart von Kalkmilch nichtfliichtige Kalziumsalze
dieser Sauren bilden. Um dies zu vermeiden und die Kalkzugabe ledig-
- lich auf die zur Zersetzung der fixen Salze erforderliche Menge zu be-
- schriinken, wird der Abtreibevorgang unterteilt. Zuniichst trelbt man
durch Behandlung mit Dampf in der Siedehitze das fliichtige Ammoniak
“aus und nimmt dann erst durch Zusatz von Kalkmilch dle Entbindung -
“des fixen Amimoniaks vor. Hieraus ergibt sich der Aufbau und die Ar—
heitsweise des Abtreibeapparates. :

Das Gaswasser flieBt gewdhnlich von einem Hochbehalter aus dex
Abtreibekolonne stetig zu. Sie ist in der Regel in drei miteinander ver-
bundene Abteilungen unterteilt, von denen d1e erste fiir das Austreibender
fliichtigen Ammomakverbmdungen die zweite fiir die Mischung mit Kalk-
milch und schlieBlich die letzte Abteilung fiir das Auskochen des gebun-
denen. Ammoniaks aus seinen Salzen bestlmmt ist. Die drei Abtellungen '
«des Abtreibers sind stehend angeordnet und gewéhnlich in einer einzigen

k olonnenséiule zusammengeschlossen. Vielfach ist auch dié erste und zwelte :
Abteilung miteinander vereinigt, wihrend man die letzte Abteilung der
Imrlclltuno, als niedrigere Kolonne. mit. etwas grofBerem  Querschnitt.
. daneben stellt Die im Abtreibeapparat nach Zusatz von Kalkmilch
Siattfindenden Umsetzungen lassen swh durch - folgende Reaktlons-
g'cichungen darstellen: . :

. 2 NH,Cl + Ca (OH), "= 2 NH, + Cac:]2 +2 H20
' (NH,), SO, + Ca(OH), - =2NH; -+ Ca SO, + 2 H,0'
2 NH,CNS + Ca(OH), = = 2NH,; 4 Ca (CNS), + 2°H,0 -
(NH,); SO; + Ca (OH), ' =2 NH; + Ca SO; + 2 H,0
(NH,), S,0; 4+ Ca (OH), . -2 NH; + Ca S,0; - 2 H,0
(NH,), Fe(CN)g + 2 Ca(OH)o = Ca2 Fe(CN)s + 4 NH;+ 4 H,0O_
(NH,),CS; + Ca (OH), . 2 NH; +- CaCS; + 2 H,0.

Die' aus - ‘der Abtreibekolonne entwelchenden Dampfe stellen im
wesentlichen ein Ammoniak- Wasserdampfgemlsch mit einem je nach
den Betriebsverhiltnissen mehr oder weniger hohen Gehalt an Kohlen-
~dioxyd,.  Schwefelwasserstoff - und Cyanwasserstoff dar.” Von malgeb-:
lichem EinfluB .auf seine Zusammensetzung sind die Teildrucke der‘
\\dssemgen Ammoniaklésungen und ‘die Dlssoz1at10nsspannun0'en der
-1’ Gaswasser vorliegenden Ammomumsalze be1 den Jewells in Frage
kommenden Temperaturen : -

.Fir die Teildrucke wisseriger Ammomaklosunfren erveben sich.
: nach Permannl) folgende Werte:

Ly 1) Gmelm Kraut, IIandbuch der anorgan Chemle Bd. I .Auf'l'., 1907, S.211.
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" Zahlentafel 6.

_Tefldruck . |- Teildruck -

Temperatur 1’ %o NH, ’ ‘des Ammoniaks " des Wassers.
— :
o 1 e1s. | 248 . 5,3
: o 1962 | ‘825 |- 30
©19,9° | 1015 80,6 15,1
e oo 19,14 1 2158 12,3
400 T 1106 j 2185 491
| 2085 576,1 37.8
. 600 | .38 | 1369 | 1441
1,31

4758 | 130,4

-~ Von samtlichen im rohen. Gaswasser vorhandenen Salzen spielt
das’ Ammoniumkarbonat die ausschlaggebende Rolle, da es gegeniiber
den: iibrigen Ammoniakverbindungen mengenmiBig bei weitem ‘iiber-
wiegt.. (Beziiglich der Téildrucke wésseriger, “Ammoniumkarbonat-
I1dsungen bei verschiedenen Konzentrations- und Temperaturverhalt-
‘nissen mufB auf Zahlentafel 1 verwiesen werden.) : o
- Die Konzentration der aus der Kolonne austretenden Ammoniak-
.ddmpfe liegt, sofern keine besondere Dephlegmation erfolgt, in der Regel
. zwischen .10 und 20%, NH,; Im allgemeinen rechnet man-auf etwa 6 -
Teile Wasserdampf 1 Teil gasférmiges Ammoniak. A
- Der. Dampfverbrauch - je m? verarbeitetes Gaswasser ist je nach
GroBe, Bauart und Betriebsweise des Abtreibeapparates sehr verschieden.
Als Mindestwert kann bei modernen Anlagen ein. Verbrauch von 200
~kg/m3 angegeben werden.. o S SR
‘In den Abb. 6 und 7 sind' Abtreibeapparate der Firma Dr. C. Otto
und Comp., Bochum, dargestellt. Der Aufbau und’ die Arbeitsweise
eines Abtreibeapparates sei im folgenden an Hand der Schnittzeichnung
(s. Abb. 8) wiedergegeben: - E g o .
" Der in allen seinen Teilen aus GuBeisen aufgebaute Abtreiber be-
. steht aus einer Kolonnensaule @ zum Abtrieb des-fliichtigen Ammoniaks,
- die-auf dem Mischraum & aufgebaut ist, und der zweiten seitlich angeord-
neten Kolonnensiule ¢: Letztere wird meist als Kalkkolonne bezeichnet.
Die einzelnen Kolonnenbdden sind mit ab_nehmbaren Glocken d
versehen, durch welche der aufstromende Dampf hindurchtritt. . Bei
Reinigungsarbeiten kénnen die Glocken nach Offnen der Deckel & her-~
ausgenommen werden, ohne daB die ganzen Kolonnen abgebaut werden
missen.. Ferner haben ‘die Kolonnenbéden abwechselnd in der. Mitte -
und am Umfang angeordnete’ Uberldufe f fur den Ubertritt des Gas-
~wassers von einem Boden zum anderen. - Das"Rohwasser tritt in Hohe
der zweiten Kolonne bei g ein; die oberste Kolonne dient.lediglich zur
Dephlegmation ‘und zum Zuriickhalten von Sprithnebeln. Das Wasser
flieBt abwarts iiber die einzelnen Boden, an den Glockenéffnungen vor-
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" bei; und zwar abwechselnd von auBen nach innen und. umgekehrt; da-.
: bel gibt es an die hier aufsteigenden Dampfe sein fliichtiges Ammoniak
ab. Auf diese Weise. gelangt es schlieBlich, nur noch die gebundenen
‘Ammoniakverbindungen enthaltend, durch das Rohr % in das Misch-
gefaB b, das bis zur Hohe des Uberlaufrohres I dauernd mit Flissigkeit
gefiillt ist. Durch das seitlich eingefithrte Rohr i flieBt stetig die fiir die
Zersetzung der fixen Verbindungen erforderliche Kalkmilch zu. Durch

Abb. 6. Otto-Ammoniak-Abtreibeapparat.

die Brause k& wird niedrig gespannter Dampf eingeblasen, der den ganzen
Inhalt des MischgefaBes in wirbelnde Wallung bringt. Hierdurch wird
cine gute Durchmlschuno erzielt und O'Ielchzeltlo' das Absetzen von Ver-
unreinigungen vermleden - Das Flu551gke1tsgemlsch flieBt durch das
Uberlaufrohr I in' den unteren Raum m, in dem sich bei langsamerer
Strémung nun die Verunreinigungen zu Boden setzen und ‘bei Bedarf
abgelassen werden kénrien. Das Gemisch selbst gelangt durch das schrige
Rohr n auf den obersten Boden der Kalkkolonne ¢, in der schlieBlich -
das Testliche fixe ‘Ammoniak . ausgetrieben wird. Im unteren Teil der
Kolonne enthilt- das abgetriebene Wasser nunmehr suspendlertes Kal- -
ziumsulfat und dle Kalziumsalze der iibrigen fmen Séuren.in Lésung;



— 2/28 —

es fhellt durch'den Stutzen o in tangentialer Richtung in einen Ablauf-
“topf p, in dem durch die kreisende Bewegung der Fliissigkeit ein dreh-
-barer Abstreifer .das Abseizen von Schlamm verhindert. Das Abwasser
mit einem Gehalt von héchstens 0,04 NH,/l wird schlieBlich einer Klir-
- grubé zugefiihrt. " Der zum Abtreiben erforderliche .-Abdampf tritt am
"FuBe der Kalkkolonne durch seitliche Locher g ein; er stromt durch die
Glocken d durch die Kolonne aufwirts, wobei er sich mit ‘dem ausge-.

N
)
)
X
=
)

Abb. 7. -Amhmnink-A btreibeapparate.

triebenen Ammoniakgas” anreichert, und ‘tritt dann durch das ‘Rohr r
“in den freien Raum unter der Kolonne . Hier trifft er mit den aus dem’
~‘Mischraum % aufsteigenden Dampfen zusammen. Diese bestehen aus

Ammoniak, aus-Dampf von der Brause % und den’ fiir den Abtrieb des

fluchtigen Ammoniaks. in der obersten- Kolonne « notigen zusitzlichen

Mengen Abdampfes, die durch. seitliche Locher s in den Mischraum ein-

stromen. . Das gesamte Démpfegemisch steigt nun durch die Glocken

der. Kolonne « aufwirts, wobei durch die dauernde Dephlegmation
schlieBlich ein” Dampfgemisch mit hohem Ammoniakgehalt entsteht,.
- das oben ‘aus der Kolonne austritt. Dieses wird durch den Stutzen ¢
seinem weiteren Verwendungszweck zugefiihrt, was. je nach dem ge-
wiinschten Endeérzeugnis in verschiedener Weise erfolgt. Die letzten
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\pmen xmtgerls%ener Flusswl\eltsnehel werden im’ honrlenstopi it ab-
treac-hleden und bei v in die Kolonne - zuriickgefiihyi,. v

' Eine in- Deutschland (rebrduchllchc Abtrelbel\olonne /ewt Abb. 8.
Bei dieser bauart der Bamag fmdet der Abtrelbe\' rvzmcr in einer zu

einer einzigen Kolonnen-
siule . 'zusammengefaBten
sinrichtung - statt. Die
Durchlésse fiir den Dampf
sind von Hatben iiber-
deckt, deren .gezackter
Rand so weit in die Flis-
sigkeit’ eintaucht, daB die

i)dmpfe in femer Vertei-
'ung durch dieselbe hin--

durchgehen kénnen. Dabei
riufl; der ‘Dampfstrom’ so

stark sein, daB die Husmg- o

lreit fortwahrend in Be-
wegung gehalten wird. Das
- pen. eintretende Gaswas-

«er flieft von Kammer zu’

Kammer durch Uberlauf-
_wihré, welche mit ihrem
unteren. Rand so weit in
die  Flussigkeit " der nich-
sten Kammer eintauchen,
¢aB Dampfe hier _nlcht

lurchtreten kénnen. Der"

wbere Rand der Uberlauf-
stutzen bestimmt jeweils
ie Hohe der Fliissigkeits-

-schicht auf den Béden der

Kammern. Die Glocken
liegen in zwei Reihen zwi-
6 hen S(,heldewanden wel-
che den Flusswkeltsspleoel
iiberragen ‘und abwech-
selnd. vorn' und hinten

Abb. \l)lr« ibekolonne fir tGiaswasser (B.m..ul B.und")

Platz fiir den Durchoanﬂ der Hussngkelt lassen Diese- wird . so im
'Schlangenwege an sdmtlichen Glocken vorbeigefiihrt. Das Kalk-
zersetzungsgefifl liegt bei dieser Kolonne in der Mltte die erforderliche
Kalkmilch wird durch eine besondere Leitung zugefuhrt Die aus der
unteren Kolonne stammenden Dampfe treten ‘durch tlef tauchende
Zackenglocken ein, erwirmen- das F]ussxokeltsaemlscl1 und halten es . in
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lebhafter Bewegung. - Hierdurch wird eine rasche und griindliche zer- -
setzung der fixen Ammoniumsalze gewihrleistet. AnschlieBend wird in
der untersten Kolonne das im Zersetzer freigemachte Ammoniak vollends
“abgetrieben. - . .. o _ ‘ L S
- Die gleichmiBige. Einstellung des Betriebes der Kolonne hat die
Zufuhr gleicher- Gaswassermengen in' der Zeiteinheit, sowie einen gleich- .
bleibenden Zusatz an Abtreibedampf und Kalkmilch zur Voraussetzung:
Ferner ist — worauf bereits an .anderer Stelle ‘hingewiesen wurde —
darauf zu achten, daB ein méglichst teerfreies Rohgaswasser' zur Ver-
arbeitung gelangt, um etwaigen Verstopfungen und Verschmutzungen -
der Einrichtungen vorzubeugen. Auch Ablagerungen in Form von fest-
haftenden Kalkverbindungen?) sind nach -Mbglichkeit zu vermeiden.
Diese wirken sich dadurch ungiinstig aus, daB sie den Wirmeiibergang
erschweren und so die Leistung des Abtreibers vermindern. Bei dem
von '_der-Firr‘na\l Zimmermann und Jansen, Diiren, hergestellten Abtreibe-
apparat »Bauart Menzel« ist die Frage der Betriebsreserve bei evtl. not-
wendigen Reinigungsarbeiten in- einfacher: Weise dadurch gelost, daB
die Hauptkolonne mit 2 Nebenkolonnen in Verbindung steht, von denen
eine gereinigt werden kann, wihrend die andere in Betrieb ist.. .
~Zur Vereinfachung des Abtreibeverfahrens verzichtet man zuweilen
auf die Gewinnung des gebundenen Ammoniaks oder liBt es. sich im ‘
" Wascher allmihlich anreichérn, um es hernach fir sich allein zu ver-
arbeiten.  Vielfach werden die fixen Ammoniumsalze auch durch Ein--
dampfen gewonnen und dann direkt dem -im Sittigerbetrieb erzeugten
“Ammoniumsulfat zugegeben?2). B , . o
- Die Menge des aus der Kolonne ablaufenden, praktisch ammoniak--
freien Abwassers wird entweder von Hand géregelt oder man versieht
die Kolonne — was in ‘den meisten Fallen zutrifft — mit. einern selbst-
‘tatig wirkenden Auslauftopf.. Dieser ermoglicht es in einfacher Weise,
die abflieBende Flissigkeit mit Hilfe einer durch Schwimmer betatigten
" Drosselklappe zu regeln -und so den IF lissigkeitsspiegel in der untersten
- Kammer auf der erforderlichen Hohe zu haltén. . Hierdurch . soll  ver-
hindert werden; daB eventuell Dampf. auf dem kiirzeren Weg durch das
AblaBventil entweicht. Im Durchschnitt kann mit einer Abwassermenge.
- gerechnet werden, welche etwa das 1,3fache der durchgesetzten Menge
an Rohgaswasser betrigt. : : o L o
" Zur Ausnutzung der im heiflen, schlammhaltigen Abwasser aufge-
- speicherten Wirme wird dieses einem Wérmeaustauscher zugefiihrt. In
_diesem gibt das von der Kolonne ablaufende Abwasser einen Teil seiner
Wirme an das neu hinzuflieBende Gaswasser ab und wirmt es ‘auf diese
‘Weise vor. Der Wiarmeaustauscher, auch-Vorwarmer genannt, besitzt

%) Gas- und Wasserfach 65 (1922), S. 610,
?) Vgl. -Glickauf 64 (1928), S. 727, :
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in der Regel senkrechte Rohre, durch welche das heiBe Abwasser stréomt,
wihrend das kalte Rohgaswasser den Raum um die Heizrohre ausfiillt.
Die stehgnde Anordnung der-Réhrenvorwirmer hat gegeniiber der lie-
genden Bauart den Vorzug, daB sich die Wandungen der Réhren weniger
leicht mit Kalk belegen.. Unter Umstinden konnen. derartige Kalkab-
lagerungen den Wérmeaustausch erheblich beeintrichtigen.

In dem Abwasser der Ammoniakkolonne ist nahezu der gesamte,
fir das: Abtreibeverfahren benétigte Kalk in Form' unléslicher Verbin- .
"dungen enthalten. Sofern es sich um erhebliche Abwassermengen handelt,
wird man diese nicht ohne vorherige Klarung dem -Abwasserkanal und
damit' den natiirlichen Wasserliufen zufiihren konnen. Die Beseitigung
der vom Abwasser mitgefiihrten Kalkbestandteile und Schlammstoffe er-
folgt gewohnlich in Klarbecken.. In diesen: gelangt der Kalkschlamm
infolge verminderter DurchfluBgeschwindigkeit durch Absitzen zur ‘Aus-
scheidung. Der Schlamm ist nicht weiter verwertbar und wird wegen
seiner- Geruchsbeldstigung am zweckmaiBigsten einer Auffillgrube zu-
gefiihrt. Im Abwasser sind auBerdem in einer mehr oder weniger groBen
Menge ldsliche Verbindungen vorhanden, welche eine gewisse -Gefahr
fir den Fischbestand der FluBliufe bedeuten. Neben Rhodanverbin-
dungen sind es vor allem die Phenole, denen in dieser Hinsicht-eine be-
_sonders schidigende Wirkung zukommt. Bei der Rohgaswasserverarbei-
‘tung ist es in bestimmten Fillen erforderlich, vor dem Abtreiben des
Ammoniaks die Phenole durch eine Vorbehandlung des Wassers heraus-
zunechmen. Dies trifft namentlich bei-ungiinstig gelagerten Verhalt-
nissen zu, wie beispielsweise im Industriegebiet, wo eine groBere Zahl
von Kokereien dicht gedréingt beisammen liegen. Bei hoheren Phenol--
.gehalten des Gaswassers kann eine vorherige Entphenolung auch aus-
~wirtschaftlichen Griinden zweckmiBig sein. Hand in Hand mit der auf-
strebenden Entwicklung der Kunststoffindustrie gewann gerade die Ent-
phenolung der Abwésser in den vergangenen . Jahren immer mehr an:
Bedeutung. Die’ einzelnen Verfahren, welche heute zur Abwasserreini-
gung bzw. Entphenolung von Rohgaswasser in der Praxis Anwendung

_ finden, sind. in diesem Band (Beitrag 5) eingehend beschrieben.

_ 2. Die- Bereitung der-Kalkmilch.- -
.. Das ‘wirtschaftliche Arbeiten der Abtréibekolonne ist in hohem:
MaBe von der richtigen Bereitung und Bemessung- der -erforderlichen
Kalkmilch abhéngig. Hierbei ist als wesentlich zu beachten, daB man
' eine stets gleichmiBige Zusammensetzung dieser Lésung und eine mobg-
lichst feine Suspension der ungeldsten Kalkteilchen erhélt, um 'so mit
dem geringsten Kalkverbrauch beim Abtreibeverfahren auszukommen.
Die Bereitung der Kalkmilch . wird-namentlich bei kleineren - Anlagen
vielfach noch durch Handarbeit ' vorgenommen. - Zu diesem  Zweck
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wird der Atzkalk zuniichst mit Wasser abgeléscht und. der erhaltenc
‘Kalkbrei in besondere Gruben gebracht. Hier 158t man ihn »einsumpfen ¢,
wobei er sich durch Wasserverlust in einen steifen Brej verwandelt. Zum
Ansetzen der Kalkmilch wird der Kalkbrei herausgestochen und hierauf
in einem Rihrwerkkessel mit der erforderlichen Menge Wasser aufge-.
_schlammt. Vor ihrer Verwendung wird die fertige Kalkmilch. durch ein
feinmaschiges Netz filtriert, um grébere, feste Verunreinigungen zuriick-
zuhalten. - S S , ‘ o S

' Besonders bei Ammoniakanlagen griBerer Leistung ist man schon
seit langem dazu iibergegangen, die an- sich umsténdliche Arbeit der
“Kalkaufbereitung durch . mechanische - Vorrichtungen . vorzunehmen?1).
_Eine in der Praxis bewihrte Anlage zur Kalkaufbereitung der Fa..Dr.
C. Otto und Comp. ist in Abb. 9 ‘dargestellt. Die Aufbereitungsanlago

b
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AbDb. 9. Otto-Kalkmilchaufbereitung,

ist zweiteilig ausgefithrt. Im ersten Teil, dem AnsetzgefaB, wird nach
Abloschen des.gebrannten Kalkes die Lésung und’ Suspension hergestellt
~und von den Verunreinigungen des technischen Kalkes (Steine) geschie-
den. Der zweite Teil dient dazu, in der hergestellten Suspension durch
weiteres Riihren die unléslichen, feinen Kalkteilchen in der Schwebe zu
halten und zu verhindern, daB diese sich als Schlamm absetzen. Der
ungeloschte Kalk wird durch einen Kiibelaufzug in das AnsetzgefiB be-
fordert und gelangt zunichst auf einen unter dem Wasserspiegel befind--
-lichen Rost aus’ Flacheisenstiben; iiber den ein mit ‘Ketten versehener
Rithrarm streicht. Durch die Ketten werden ‘die Kalkstiicke zerkleinert
und in dem Wasser zum Teil gelost, zum Teil in feiner Suspension ver-

1) Chemiker-Zeitung 58 (1934), S.7900.
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teilt. Die Verunr emlgungen fallen durch den Rost hmdurch und sam-
"meln sich am Boden des Behalters von wo-sie von. Zeit zu Zeit abge-
lassen werden kénnen. Zum Durchruhren der Kalkmilch ist iiber dem
untersten Teil des Behalters noch ein zweiter Rithrarm angebracht. Der’
Betrieb des AnsetzgefiaBes erfolgt periodisch, und zwar bereitet man
zweckmiBig bei Beginn jeder. Arbeitsschicht so viel Kalkmilch, wie fiir
- die ganze Schicht erforderlich-ist.. Diese Menge wird darin in den zweiten
.Behalter abgelassen in dem -ein weiteres Ruhrwerk die Suspension in
Beweoung halt. “Von hier. aus wu'd schlieBlich die fertlcre Ixalkmllch
durch eine Pumpe dem Abtreiber stetig zugefiihrt. - ‘
Ein KalkmllchbereltunosoefaB einfacher Ausfiihrung ist in Abb. 10
daro'estellt Dasselbe besteht aus dem RiihrgefaB, der. anoebauten Kalk- .

Abb. 0. ]\ﬂkmxlchbereltungs"eralz

_nulchpumpe und dem Antmeb Das RuhrgefaB ist mit einem selthch
. eingebauten Siebkorb versehen,- in welchen der Kalk eingelegt “wird.
. Durch das vorbelspulende Wasser wird der Kalk aufgelsst, wihrend die .

Sandkérner im Siebkorb zuriickbleiben. Durech die bei B an die Pumpe -
- angeschlossene Druckleitung ‘wird die . Kalkmilch geférdert: Um die

-Férdermenge dem Kalkverbrauch anzupassen kann der. Hub an der.

I\urbe]schelbe verstellt werden.  Durch ein- F uBventil A wird von Zeit -

zu Zeit- der zuriickbleibende Sand entleert.

) Die fiir den; AbtrexbeprozeB verwendete Kalkmilch hat rrewohnhch'_

eine Stirke von 10 bis-15° Bé. Zum Abtrelben des fixen Ammoniaks

-geniigt erfahrungsgemil ein halkuberschuﬁ von 40 bis 15%. "Nach:

Bnuckner G'lsmdustne III/" - ‘g - -
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stehende Zahlentafel 7 - zelgt d1e Bezlehungen zw1schen den ‘Graden
Baumé, dem Gewicht der Kalkmilch und dem. Gehalt an Kalziumoxyd
je ther bzw. in Gew1chtsprozenten1) : :

 Zahlentafel 7.
Phymkahsche Eigenschaften.von Ka Ikmllch

Cao-

aa | oot o | cao- | a L vadEhtel cao !
Haume | Kalkmileh | in. 1'1 L Gewieht' |- gX00 | Kalkmiln | in.{ Liter | Gewicht
B ing . ; ing i 4o
L5 1 .1008,5 10 0,99 15,556 | 1118,5 - 160 14,30 .
2,7 1017,0 20 . . 1,96 16,40 | . 11225 1707 1 15,10 - -
3,7 1024,5. | © .30 ! 2,93 17,20 | 1132,5 ;. 180 15,89
4,7 1031,5 40 | 3,88 18,0 i - 1140,0 |- 190 16,67
5,7 1039,0. | T 50 T i " 4,81 18,8 1147,5 -200 17,43
. 6,7 1046,0 - 60 . 5,74 19,6 . 1154,5 | 210 - 18,19
7,6 10563,5. ¢ 70~ . 6,65. 20,35 1161,5° - 220 18,94
8,5 1060,5 : - 80 7,54 21,1 1168,5 230 - 19,68
- 9,5 1067.5. 90 " | 8,43 21,85 - 1176,0 ~ . - 240 20,41
10,35 | 1075,0 100 9,30 22,65 ©1183,56 | 250 . 2L12
11,20 . 1082,5 |- 110 .. 10,16 '23,30 " 1190,5 260 - 21,84
12,1 ;- 1089,5 ! 120 111,01 24,10 1197,5 - 270° 22,’)0 '
13,0 1096,5 . 130 . . 11,86 24,80 '+ 1205,0 280 . 23,24
13,9 - 1104,0 140 |- 12,68 . 25,50- 1212,5 290 | 23,92 :
14,7 1111,0 ¢ 150. | 13,50 26,20 l219,5 L300 24,60 |

3. Der Ixohlendloxydschelder.

Die Verarbeltung des Rohgaswassers auf schwach verdlchtetes
Ammoniakwasser und ‘auf schwefelsaures Ammoniak erfordert keine
‘besondere Vorbehandlung. Anders liegen dagegen die Verhiltnisse bei
der Herstellung von stark verdlchtetem Ammoniakwasser bzw. Salmiak-
- geist. In dlesern Falle ist es notwendig, vor der Destillation des Roh-
wassers das Kohlendioxyd.und den Schwefelwasserstoff weitgehend zu
entfernen, damit diese Bestandteile nicht im oberen . Teil der Kolonne
ausoetrleben werden und gleichzeitig mit den entbundenen Ammoniak-
dampfen weggehen. Dies wiirde die nachgeschalteten Relnlgungsappa—
rate nur unnotigerweise beanspruchen und zudem - -Stérungen -in den
Rohrlextunven sowie in den Kiihlschlangen durch Bildung von kohlen-
saurem Ammomak verursachen. Aus diesem Grunde wird der Abtreibe-
kolonne ein sogenannter Kohlendlotydschelder vorgeschaltet. Bei. der
: Vorbehandluncr des Rohwassers in diesem Apparat macht man von der
Tatsache Gebrauch daB die in der Hitze wenig bestandlgen Karbonate
und Sulfide des Ammomaks schon bei Temperaturen unter 100° in ihre
Bestandteile zerfallen. In gleicher Weise gllt dies auch fiir die Cyanide,
welche normalerweise allerdings nur in geringen Mengen im Gaswasser
. vorliegen. Der im Kohlendioxydscheider oder Entsaurer in der VVarmP

1y WL Gluud ILmdbuch der Kokerei, Bd: II, Halle_ 1928, 'S.126.
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. stattfindende Teilabtrieb von Kohlendioxyd -urd Schwefelwasserstoff
‘hat seine Ursache in dem hohen Teildruck des Kohlendioxyds in Ammo-
niumbikarbonatlésungen. Hingegen wird das .infolge der Kohlendioxyd-
abgabe gebildete neutrale Ammoniumkarbonat erst bei hoherer Tempe-
ratur flichtig. - Das aus dem Bikarbonat frei' gewordene Kohlendioxyd
zersetzt einen. Teil. des Ammoniumsulfhydrats unter Abspaltung von
Schwefelwasserstoff, wobei sich wiéderum neutrales Ammoniumkarbo- -
nat bildet. Schon bei 500 findet, eine merkliche Abspaltung von -Kohlen-
. dioxyd und Schwefelwasserstoff statt, ohne daB jedoch Ammoniakgase
inmerklichen Mengen entweichen. - Erst mit steigender. Temperatur
‘wiichst der Fortgang an Ammoniak, da mit -der Zunahme der Destilla-
tionstemperatur der Dissoziationsgrad ‘des ‘Ammoniumkarbonats und
" Ammoniumsulfhydrats gréBer wird. Bei langsamer Vorwidrmung des
‘Ammoniakwassers bis auf 95 bis 98° C konnen die Zersetzungen folgende
GroBen annehmen: o S g
- Abnahme des Kohlendioxyds etwa 65 bis 75%,
Abnahme des Schwefelwasserstoffs etwa 35 bis 609,
Abniahme des fliichtigen Ammoniaks etwa 10 bis 209%,.

Man erreicht "demnach auf dem Wege der Dissoziation schon vor der

Destillation eine weitgehende Entfernung- des Kohlendioxyds und - des

Schwefelwasserstoffs. - Je weiter also die Zersetzung der fliichtigen Ver-

bindungen durch Vorwirmung betrieben wird, desto giinstiger wirkt sich
«dies auf den spateren Kalkzusatz aus. Die Umwandlung des Ammonium- ~

bikarbonats in die neutrale Verbindung findet im’ Kohlendioxydscheider
restlos statt; dagegen tritt durch Vorwirmung nur eine teilweise ‘Zer- .
“setzung des Ammoniumkarbonats und. -sulfhydrats ein. Letztere wird

cerst bei der nachfolgenden Destillation im oberen Teil der Abtreibe-
kolonne fast. vollkommen beendet. ' o P

_ ~ Zahlentafel 8. -
" Wirkungsweise eines Kohlendioxydscheiders in .
Abhidngigkeit von der Temperatur der Abgasel).. -

Abgastemperatur .. ' ! 400 . 50° . : . (_30": ' f 70“{ .
Abgetriebene Gasmengen ' i ' C
- % Kohlendioxyd ... . . . . . . 50 . 62 . 65 - 68
%o Schwefelwasserstoff . . .. . .12 - > 42 50
% Ammoniak . .. . . . .. Lo 05 1,4 - - 1,9 i 4,7
' Kalkersparnis in %, CaO . . .. . v | 3 a2 .46

. (Die angegebenen Prozentzahlen bedeuten die im Kohlendioxyd- -

. scheider abgetriebenen Gasmengen [Kohlendioxyd, Schwefelwasserstoff
und Ammoniak] im Verhiltnis zu den urspriinglich im Rohgaswasser '
. ’)Aacl] Un_térsuchimgeﬁ des Gaswerks 'Stuttgart; . ' Lo
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vorhandenen Menﬂen vor der hntsauerung Entsprechend ist. - die EI-
sparnis -an” Kalk in Prozenten des erforderlichen- Kalkbedarfs fiur das
nicht entsduerte Gaswasser ausgedriickt.) ' .
An Hand des in Abb. 11 dargestellten’ Ixohlendlo\ydschelders (Bau-

art Zimmermann & Jansen) soll die Wirkungsweise eines derartlgen
Entsduerungsapparates niher erlautert werden: Dieser besteht aus zwei
- Hauptteilen, -den unteren Heizkammern und der dariiber befindlichen
'VVaschl\olonne Der Inha]t der Helzkammern wird mit indirektem Dampf -
, auf etwa 95° erwirmt; bei dieser
Temperatur wird der. g grofite Teil

des Kohlendioxyds und des Schwe-
felwasserstoffs nebst = geringen
" Mengen - an Cyanwasserstoff aus-
‘getrieben. Die verfliichtigten Gase.
stromen durch die Waschkolonne

‘und werden hier durch das kon-

tmmerhch von oben zustromende;

kalte - Rollgaswasser gewaschen.
Der Waschprozefl bezweckt, daB
“etwa mit den Gasen ausgetriebene .
Ammoniakmengen vom zulaufen-

.den Gaswasser wieder absorbiert

und -damit "Verluste vermieden
“~werden. Um hierbei  die Tempe-!

" ..ratur des Kohlendioxydscheiders
<. in' den "erforderlichen Grenzen °
€. halten zu koénnen, sind in. die
"~ obersten Becken - Kiihlschlangen -
m«— eingebaut. Das Rohwasser flieBt
¢ laufend. bei .4 zu, durchstrémt
nacheinander die Waschkammern

und gelangt schlieBlich in die Heiz-

/;7// 7/// -’/ ) L )
V//// ///7/’57’ L //4’/{/ 2 IR kammern zum’  Auskochen. Durch
. . - die Ventile C stromt der Heiz-
Abb. il. ,Ixohlcndxoxydschexder :
(Bavart Zimmermann & Jansen). - dampf zu, wihrend das ausge- :

kochte, entsduerte Wasser be1 B
direkt nach der Destlllatlonskolonne abflieBt." Bei D erfolgt der Eintritt
des Kiihlwassers. Die aus Wasserdampf, hohlendloxyd Schwefelwasser-
stoff und Cyam\asserstoff bestehenden Abgase treten be1 E aus dem
Apparat aus.

Zu' ihrer Beseltwunﬂ fiihrt- man sie -durch- einen Sehornstein ins
Freie ab oder leitet sie unmittelbar dem Rohgas auf der Saugseite zu;
zuweilen wird das Kohlendioxyd der Abgase zur Gewinnung von Ixar—
bolséure aus’ Natmumphenolat oder zur Herstellun«r von Armonium-



karbonat nutzbar gemacht. Auf emlgen Werken wird auch der :in
den Abgasen enthaltene Schwefelwasserstoff_mzur Gewinnung von
Schwefelsdure herangezogen, worauf in einem der folgenden Abschnitte
noch naher zuruckvekommen wird. Eine Entfernung des Kohlendioxyds
und des Schwefelwasserstoffs 1aBt sich selbstverstandhch auch dadurch
erreichen, dal man diese Gase im-Abtreibeapparat an Kalk bindet, was
jedoch einen verhaltmsmaBlg hohen Aufwand an Kalk bedingt. Im.
allgemeinen wird man diesen VVeO' aus wirtschaftlichen Grunden heraus
:mcht beschreiten. . Zudem fiihrt dle Ausscheidung von Kalziumkarbonat
~zu Krustenbildung und damlt zu Betmebsstoruno'en mnerhalb der Ab-
txelbekolonne. : : .

4 Herstellun‘r von - schwach-. und stalk\euhchtetem ‘\mmonm]\“assel. )

“Bei der Erzeucung von verdichtetem Ammomak\\assel handelt es
sich zunéchst um die einfachste Art der Gaswasserverarbeltuntr Sie’
~wird namentlich von Werken- I\Iemerpr und mittlerer Produktion durch—
gefiihrt.  Das durch Destillation gewonnene Ammomakwassel kommt'in
zwei Sorten in den Handel, und zwar als’ schwachverdlchtetes Wasser -
mit eineni Ammomakﬂehalt von 15 bis 18%, sowie als stark verdichtétes
Wasser mit 18 bis. 20 und mehr Prozent an. Ammoniak. Entsprechend
“der verschiedenen Herstellungsweise enthalt das er stoenannte Erzeugnis .
viel Kohlendioxyd und Schiwefelwasser stoff, w ahrend das hoher konzen-
trierte Ammomakwasser nur einen verhaltmsmaﬁw geringen Gehalt an
liesen verunreinigenden . Bestandteilen - aufweist. Dle Erzeuwuno von
schwach ver'dlchtetem Ammoma]\wasser gestaltet smh auBerordenthch
cinfach. Wesentlich ist vor allem die Velwendunn' eines Verdlchtunvs-
kithlers zur Kondensation der aus der. Abtrelbel\olonne uberﬂehenden
Dimpfe. . Da in diesem Falle eine besondere Behandlung’ des Rohgas-
wassers vor seiner Destillation nicht erfolgt, gelangt eine erhebhche'
Menge an Kohlendioxyd und Schweie]wasserstoff mit in das Destillat.
In Ietzterem ist daher das Ammoniak zum groflen Teil als Karbonat
“und Sulfid gebunden; hingegen fehlen die fixen Ammonsalze vollkominen. -
_\nders-liegen die. Verhaltmsse bei der Gewinnung von stark verdichtetem
" Ammoniakwasser.. Hierbei muB, wie bereits erwalmt vor dem Abdestil-
lieren des Rohgaswassers der vroBte Teil des I\_ohlendloxyds und des
'Schwefelwasserstoffs ausmasclneden werden, um keine Vérstopfungen
im - SchluBkiihler "durch Abscheidung von festem Amitoniumkarbonat
zu bekommen. Die-stiarkere: Ammomal\anrexcherun" der abgetriebenen
l)ampfe und damit des Destillats. wird dadurch er:elcht daB man in
einem besonderen RiickfluBkiihler stets einen Teil der ubergehenden Was-
serdampfe kondensiert und wieder nach der Kolonne zuriickleitet. Die
verwendeten Rucl\fluBkuhler sind entweder direkt mit der Abtreibe-
. kolonne zusammengebanut oder sie sind — was bei gréBeren Anlacren yor-



zuziehen ist — in das Entbindungsrohr der Kolonne mit Riicklauf in

den Apparat eingeschaltet. Sie sind groBtenteils ahnlich gebaut -wie die

“tiblichen Vorwirmer, d. h. die Dampfe durchstromen die Kiihlrohre,
wiéhrend das durchflieBende Kiihlwasser den Raum um die Rohre herum

ausfillt. - Die. RiickfluBkiihler werden vielfach auch als Wairmeaustausch:--

Einrichtungen ausgebildet, wobei kaltes Gaswasser‘als Kiihlmittel dient.

Die’ grundsétzliche Anordnung einer Starkverdichtungsanlage geht.

aus Abb. 12 hervor. Die Betriebsweise gestaltet sich wie folgt: Das '\(pin

" vom Hochbehilten
=T

T A\

i ' ) 2

) Abb. 12, S(urk\'crdichtungsan]ngc- (BmiartjZimmernmnn‘& Jansen).

Verteiler 7 kommende Rohwasser wird. nach Durchlaufen des Wasser-
messers 2 zum Unterschied von einer Schwachverdichtungsanlage zu-
“erst nach dem Kohlendioxydscheider 3 geleitet. Hier durchflieBt das kalte
Rohwasser zunichst die oberen Kolonnen des: Apparates. Hierauf ge-
langt es durch den Abwasser-Vorwarmer £ und von hier in vorgewirm-
“tem Zustand wieder zuriick nach den unteren Heizkammern des Kohlen-
dioxydscheiders. In diesen wird zur Entbindung des Kohlendioxyds und
des Schwefelwasserstoffs mittels Dampfschlangen die Temperatur auf
93 bis 96° erhoht. AnschlieBend gelangt das heile Rohgaswasser, nach-



({ehl es den oberen Teil der. Abtreibekolonne 5 passiert hat, in das Kalk-
thischgefaB 6. In diesem seitlich- des ‘Abtreibers angeordneten Apparat
wird gleichzeitig die im GefaB 7 zubergitete Kalkmilch zwecks Zersetzung
der fixen Salze eingepumpt. Das Gemisch voii Rohwasser und Kalk-.
‘milch flieBt hierauf dem unteren’ Teil der Destillierkolonne zu. Die unter.
Anwendung von Dampf ausgetriebenen Ammoniak- und Wasserdampfe
entweichen aus der obersten Kammer o - o
der Kolonne. Zwischen Abtréiber und o
Verdichtungskiihler ist ein. RiickfluB- -
kiihler'8 eingeschaltet, welcher in der .~ = -
Temperatur so gehalten wird, daf.

soviel Kondensat durch die RiickfluB- -
“leitung nach der Kolonne zuriickflieBt, -

‘bis der restliche Anteil der iibergehen- =

den Déampfe ein Konzentrat von dem
- gewiinschten Ammoniakgehalt ergibt. -
lLetzteres fliet aus dem Kiihler 9 iiber
- einen sichtbaren Uberlauf nach einem -
“’\"or.ratsb_ehz'ilte_r 10, aus welchem mit :
Hilfe von PreBluft 77 das Konzentrat: = - ' ;
zum Versand verladen wird. .Zur La-- e 11
. gerung von verdichtetem Ammoniak- M
wasser - bedient man sich schmiede- :
ciserner Kessel, die zwecks groBerer
Haltbarkeit meistens innen verbleit
sind. Der Versand erfolgt gewbh(n]ich_ :

‘in Kesselwagen. :

 Abb. 13 zeigt einen Zweizonen-
Verdichtungskiihler. fir Ammoniak- &
verdichtungsanlagen Bauart »Zimmer- .
mann & Jansén«. Dieser besteht aus-
zwei Teilen, wovon der eine als Rohren-
kiihler, der andere als Absorptions- -
.kphler ausgepllde.t ISt: ])el‘ -Obere Teil -Abb. {3, Z\\’&éixohen-\'crdlchlmigskﬂhlcr .
dlent dazu, die bei 4 emtretenden am- . (Bawart Zimmermann & Jansen).
-moniakhaltigen Wasserdimpfe nieder- : o ST
zuschlagen und die Gase aufeine méglichst tiefe Temperatur zu bringen. In
dem angeschlossenen Absorptionskiihler ist das Ammoniakgas gezwungen,
‘verschiedene Tauchungen im Kondensat unter gleichzeitiger Kiihlung zu
durchstromen, wobei sich die noch freien ' Ammoniakgase im Kondens-
wasser losen. Das fertige Konzentrat {lieBt schlieBlich durch einen sicht-
baren Uberlauf bei B aus ‘dem untersten Becken des. Kiihlers ab.. Das
‘Kithlwasser wird im Gegenstrom in Richtung von C nach D durch die
“gesamte Einrichtung gefiihrt. o '




Fir die Verdlchtuncr des Ammomakwassers bedlent man sich auch
sog. Zellenkiihler, welche teils mit Frischwasser betrieben werden, teils
auch als Warmeaustauscher ausgebildet sind, wobei kaltes Gaswasser
als Kiithlmittel dient. Sie sind aus wellenformlg ausgeblldeten ‘aufein- -
andergesetzten ‘Platten zusammengesetzt und’ besitzen zwei Systeme
- von konzentmsch verlaufenden Kanilen, in welchen die Flissigkeiten
zwangsldufig aneinander vorbeigefiihrt werden Dabei flieft. d1e ALY
kiihlende Fliissigkeit von oben nach unten, die zu 'erwarmende in um-
gekehrter Rlchtung ' A

Frahm?) berichtet uber eine Gaswasser-Verdlchtuno'sanlage, System
Raschig; welche in einfacher Weise die Herstellung eines Konzentrats -
von 18 bis 20% Ammoniakgehalt erméglicht. . Das-von Kohlendioxyd
durch Erhitzung auf:92° befrelte Rohnaswasser wird ohne Anwendung
von Kolonnen mit direktem Dampf behandelt und das itbergehende Am-
moniak-Wasserdampfgemisch in einem Kiihler iiblicher Bauart nieder-
geschlagen. Die Betriebsweise ohne Verwendung von Kalkmilch be- .
dmgt aI]erdlnos einen Verzicht auf die Gewinnung der fixen Ammoniak- .
salze. Dieser w1rtschafthche Nachteil wird bei kleinen und mittleren An-
lagen  durch die Vorteile des einfachen Betmebes und des geringen Be-
dienungsaufwandes aufgehoben. : '

Der Dampfverbrauch zur Herstellunor von l\onzentuertem Gaswasser
ist je nach den Betriebsverhiltnissen verschleden und liegt etwa zwischen
00,2 bis0,35 t je 1 m3 Rohwasser. Fiir das ‘Abtreibeverfahren wird teils
'Abhltzedampf teils direkter Dampf oder auch Abdampf von Dampf-
maschinen bzw. Dampfturbinen verwendet., Der Verbrauch an Kalk
(90% wirks. Kalziumoxyd) belduft sich auf etwa 1 .8 bis 2,0 kg fur 1 kg
f1\es Ammoniak.

Die durch Verdlchtun(r gewonnenen Ammonlakwasser sind Halb-
erzeugnisse.  Sie werden o-ewohnhch an chemische Fabriken verkauft, .
welche diese -auf verschledene, technisch wichtige Ammomakverbmdun-
gen weiterverarbeiten. “Namentlich zur Herstellunrr von Ammoniaksoda
fmdet das verdichtete-Ammoniakwasser ausgedehnte Verwendung. Das
konzentrierte Ammoniakwasser der Gaswerke und Kokereien ist stets
mehr oder weniger durch Schwefelverbmduncren Pyrldme oder-sonstige-
empyreumatlsche Stoffe verunreinigt. Mit dem auf synthetischem Wege
‘hergestellten Konzentrat, welches swh durch absolute Reinheit auszelch-
net, ist es nicht wettbewerbsfalncr Was die Erzeugung von verdichtetem
' Ammomakwasser anbelangt, so steht diese namenthch im Kokereibetrieb
der Fabmkatlon von schwefelsaurem Ammoniak an Bedeutuno weit nach.

- 3. Herstellung von Salmmkﬂelst

Die Herstellung dieses industriell wichtigen Produktes hat zur Vor-
‘aussetzung, daB. aus dem ulsprunfrhchen Gaswasser ein nahezu chemlsch

1) Gas- und VVasserfach 70 (1927),-S. 482.
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reines Ammoniakgas gewonnen wird. .Der Salmiakgeist, welcher einc
mehr- oder weniger- konzentrierte Losung - von Ammoniak. in destillier--
tem Wasser darstellt, muB vollkommen frei von verunreinigenden Be-
standteilen sein. Das aus dem rohen Gaswasser ausgetriebene Ammoniak
ist daher vor seiner Absorption in destilliertem Wasser einer Reihe von

- Reinigungsverfahren zu unterwerfen. Diese bestehen darin, das Ammoniak-
gas moglichst von Wasserdampf, Kohlendioxyd,. Schwefelwasserstoff, or- .
ganischen Basen und sonstigen empyreumatischen Stoffen zu befreien. :
‘Die Herstellung des Salmiakgeistes bedarf einer sehr sorgfdltigen Be-
triebsiiberwachung. Dieser Zweig der Gaswasserverarbeitung wird daher
nur mittleren und gréBeren Werken vorbehalten bleiben, welche iiber
‘die erforderlichen, geschulten Arbeitskrafte verfiigen. Der Arbeitsvor-
"gang bei.der Erzeugung von chemisch reinem Salmiakgeist soll an Hand
der in Abb. 14 wiedergegebenen, schematischen Zeichnung erliutert
werden. . ‘ L S ‘

Von einem Hochbehilter aus liuft das etwa 1,2 bis- 1,5%, Ammoniak
enthaltende Rohgaswasser zunéchst einem Verteiler zu. Ein dazwischen- -
geschalteter Wassermesser dient zur Feststellung der durchgegangenen

"Menge. Von dem Verteiler aus flieBt ein Teil des Gaswassers (etwa 2/,)
zunédchst durch -einen Wirmeaustauscher, welcher die Warme des heifen,

_aus der Kolonne abflieBenden Abwéassers an das Rohwasser-abgibt. Hier-
auf wird das vorgewidrmte Gaswasser dem- Kohlendioxydscheider zu-
gefithrt. Der andere Teil des kalten Rohwassers flieBt vom Verteiler .
aus direkt in den oberen Teil des Entsiurers und. dient hier zum Waschen -
der_kohlendioxyd- und schwefelwasserstoffhaltigen ‘Abgase, um evtl.
fluchtiges Ammoniak zuriickzuhalten. Der untere Teil des Kohlendioxyd-

_scheiders wird mit indirektem Dampf erwirmt. Das aus dem ‘Apparat’

- austretende, . schwefelwasserstoffhaltige Kohlendioxyd wird- nach Ent-
fernung des Schwefelwas_serstoffs in einer besonderen Anlage ‘zur Auf-
arbeitung von Natriiraphenolat auf Karbolsiure verwendet. Aus dem

. Kohlendioxydscheider gelangt das entsiuerte, 80 bis 90%heie Ammoniak-
wasser in die Abtreibekolonne, in welcher unter Zusatz von Kalkmilch
die Destillation in bekannter Weise vor  sich geht. * Die erforderliche
. Kalkmilch wird durch eine Pumpé dem. Abtreibeapparat zugefiihrt. - Die
Pumpe ist regelbar und wird von einer Dampfmaschine betatigt, die’
gleichzeitig ein Rithrwerk fiir die Kalkmilch .in Bewegung setzt.

. Am Grunde der Kolonne ist eine Dampfbrause angebracht, durch
welche die zum Abtreiben notwendige Dampfmenge zugesetzt wird. Die
entbundenen, wasserdampfhaltigen Ammoniakgase miissen nun eincm
‘weitgehenden Reinigungsverfahren unterworfen werden. In dem un-
mittelbar auf der Abtreibekolonne sitzenden RiickfluBkiihler, sowie in.
" dem . dahintergeschalteten Nachkiihler wird zunéchst die Hauptmenge
. des mitgefiihrten Wasserdampfes niedergeschlagen, wobei das Kondensat

- wieder in die ‘Kolonne. zuriicklauft. Die Ammoniakdémpfe- gelangen



“hierauf in ‘eine mlt gesattlgtem Ammomakwasser beschlckte Wasch- -
vorlage," in ‘welcher das in . geringer Menge noch vorhandene Kohlen-
dioxyd und der Schwefelwasserstoff entfernt werden. “Der Sicherheit
“halber ist ein Laugewaschel nachgeschaltet. AnschheBend durchstrémt -

" das Amineniakgas zwei nacho'eschaltete Wascher In diesen-wird das -

Gas zur Entfernunw des Pyridins mit Anthracensl gewaschen. Von Zeit

zu Zeit wird das annerelcherte Waschol durch Destillation mit Wasser- =~

* dampf regeneriert und kann so wieder von neuem’ verwendet werden.

Drei nachgeschaltete, mit einem Gemisch von Holzkohle und aktiver

Kohle beschickte Filter dienen dazu, das-Ammoniakgas von _empyreéu-
. matischen Stoffen zu befreien. Schhethh wird das Gas iiber eine weitere,
ebenfalls . mit gesidttigtem Ammoniakwasser beschickte Waschvorlaae.

- in die Absorber geleitet. In diesen wird das nunmehr reine, von al]en '
\erumelmﬂenden Beimengen befreité Ammoniakgas. von destllhertem -

‘Wasser aufoenommen und dabei ein 25proz. Salmiakgeist gewonnen.:
Der. Absorptlonsvoraanv erfolgt . unter sehr bedeutender Warmeent-
wicklung, weshalb | die- Ver\wendeten GefaBe .durch 'eingebaute Kiihl- -
schlangen gut gekuhlt werden miissen.” Zwecks . starkex Ixuhlwu'kuno-
sind auBel dem noch besondere 'W. andungskiihler vorgesehen. .
Zum Absorbieren der’ Ammonlakoase werden’ sowohl Tonabsorber,
“wie auch creschlossene Eisenbehilter verwendet, von denen stets zwei
oder mehr zu einem System vereinigt sind. Das Ammomakwasser in |
“den \Vaschvorlacren mufl’' von Zeit zu Zeit erneuert werden; ebenso
miissen- die I&ohlefllter zwecks Regenerierung des &fteren ausaedampft :
werden. " Fir je 4 m3 Rohcras“asser belauft sich bei der Stuttgarter
Anlage der. mittlere Dampfverbrduch auf 0,23 t, der Verbrauch an Kalk
nrit, Id 90% wirksamem Kalziumoxyd- auf 116 kg. :
Der Salmiakgeist kommt gewdhnlich als chemisch oder technlsch
reine Ware mit 25 baw. 359% Ammoniakgehalt in den Handel. Er -
lindet u.a.in der Heilkunde, in-der Tettll— und Paplermdustrle sowie
in larbenfabrll\en ausrredehnte Verwendung.

D Dle Herstellun«r von Ammomumsulfat

Das aus dem rohen Stemkohlenn‘as gewonnene Ammomak wird in -

weitaus. den meisten Fillen auf-das als Dun(remlttel fir d1e Landwirt- :
schaft wertvolle Ammomumsulfat verarbeltet. Do

: Von - simtlichen Ammonlal\ei’zeugmssen der \ebenproduktenbe— .
triebe stellt diese Verbmdum7 das wichtigste und am leichtesten absetz-
bare-Erzeugnis dar. \Iebenbel sei bemerkt daB der Ammoniakstickstoff
'hmsuhthch seiner Dungewu'kunﬂ etwas nledmo'er als der Salpeterstick- -
stoff zu bewerten ist. Wihrend letzterer von den Pflanzen unmittelbar
als Nihrstoff aufgenommen und assimiliert wird, mull der Stickstoff
des . Ammoniaks durch Umsetzungsvorginge imv Boden -zunichst in
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salpetersaure Salze. umgewandelt werden bevor ihn die Pflanze aufzu-
nehmen vermag?). Bei den fiir die Sulfaterzeugung in Frage kommenden
Verfahren unterscheidet man je mach Art der Teerscheidung und- der
Entfernung des' Ammoniaks aus dem Gase die indirekte, direkte sowic
halbdirekte Gewmnungsmethode " Die Arbeltsvorcrange bei den ein-
zelnen Verfahren werden in den folgenden Abschnitten an Hand . von
Beschreibungen moderner Ammomakgewmnuncrsanlagen noch - ein-
: o'ehend erlautert.
l Der S.nttlgerbetneb

i Die Gewmnuno' von Ammomak in Form von Sulfat beruht auf der
chemischen Elgenschaft dieses Gases, vermoge seines” stark basischen
Charakters mit starken Sduren sehr. lelcht bestandige, neutrale und’los- -

_liche Salze zu bilden.. Die einfachste Art der Sulfaterzeugung besteht
darm das Gaswasser mit, Schwefelsaure abzusittigen und d1e entstan-
‘dene Salzlosung bis zur Kristallisation einzudampfén. ‘Diese an sich sehr
unwirtschaftliche Methode wird sehr. selten und nur auf kleinsten Werken
ausgefiihrt. 'Normalerweise geschieht die Herstellung von Ammonium-

. sulfat in der Weise, dal man entweder das aus dem Rohgaswasser ab-
getriebene Ammomak -oder das ammoniakhaltige Roho‘as unmittelbar
in SattigungsgefiBe einleitet, welche mit konzentnertel Schwefelsiure
-beschickt sind. Bei geeigneter Konzentration der- Badfliissigkeit scheidet.
‘sich hierbei das feste Salz kristallinisch aus. Zur Bindung des Ammoniaks .
verwendet man im allgemeinen rohe Schwefelsdure von 60° Bé mit einem
Gehalt von 78% Schwefelsaure und. einem Dichtever haltms von 1, /10 -
Auf Grund der molekularen Umsetzungsgleichung

2 NH, + H,S0, = (NH,),S0,

'welden beispielsweise fiir 100 kg Ammoniak zur Salzbildung’ )904 Jur
Schwefelsidure der angegebenén Konzentratlon benstigt. Im praktlschen
‘Betrieb rechnet man zur Bindung éiner bestimmten ? \Iengeqron ‘Ammoniak -
mit der vierfachen. Gewwhtsmenwe an 60gradiger Siure. Vor dem Ein-
bringen in das Sattigungsgefa wu'd die Schwefelsaure gewdhnlich durch .
Mischen mit Frischwasser oder durch Zugabe von Abtropflaurre sowie
abgeschleuderter Mutterlange auf 40 bis 45° Bé verdiinnt.: Die Absorp-
tion des Ammoniaks verlduft unter starker Wclrmeenthcklung, wobei
die Bildungswérme fiir 1-Mol Ammonsulfat bei reinem ‘Ammoniakgas
und bei reiner Schwefelsdure von 1009, 65.41 keal betragt. Fir die tech— :
nische Herstellung des Sulfats ist dies von besonderer Bedeutung, da die.
Reaktionswirme dazu benutzt wird, das mit dem Ammomal\gas und der
'bchwefe]saure in' den - Sttiger emﬂebrachte Wasser zu verdampfen.
Um Storunoen im Sittigerbetrieb- zu vermelden, ist die Tempe-
ratur des’ Saurebades 80 zZu halten daB keine I&ondensatlon von' \Vasser-

1 Vgl Gas und \Vasserfach 66 (19"3), S. 25.
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dampf eintreten kann. VIaBgebend fur d1e Mmdesttemperatur im Satti-
ger ist einerseits die mit der Saure eingefiihrte Wassermeénge, anderer-
selts der Wasserdampfgehalt der zu behandelnden Gase. Letzterer ist
von dem angewandten Verfahren und damit auch von der Vorkiihlung
der Gase abhanglg Beim indirekten Verfahren ist kein Triger des Was-
sérdampfes in Form von Gas vorhanden. Um eine Kondensation zu ver-
meiden und gleichzeitig das Verdiinnungswasser der Schwefelsdure zu
“verdampfen, . muf} zur Erzeugung von festem Salz d1e Badtemperatur
iiber 100° betragen. : T . -

Beun direkten bzw. halbdirekten Verfahren?) st ‘hingegen das’
Ammoniak in einem Gase enthalten, das wechselnde Mengen von Was-~
smdampf mitfihrt. In diesem Fall hegt die erforderliche Badtemperatur
je nach den Konzentrationsverhéltnissen nledrwer und zwar mehr-oder
weniger itber dem ]ewelhgen Taupunkt des Gases Sofern die bei der
Ammomakabsorptlon im. Sattiger auftretende :Reaktionswérme nicht
ausreicht, um eine Kondensation von Wasserdampf zu vermeiden, ist
man gezwungen, dem Bad in irgendeiner Form Wirme von auBen zuzu-
fuhren Dles rresclneht vielfach durch Erwiarmung des Gases vor Eintritt
in den Sattmer oftmals genucrt auch schon- die Erwarmung, welche das.
Gas durch d1e Aufnahme der im Gassauoer entstehenden Kompressions-
wiirmeé erfihrt. Mit eingehenden Untersuchunoen iiber die theoretischen,
physikalisch- chemxschen Grundlagen. der Sulfatbllduno' bei den ver-
schiedenen -Gewinnungsverfahreni haben sich - Roth?), Schmidt3), E
Terres und Patscheke“) befaBt \\'orauf in dlesem Zusammenhano ver-
\\msen wird. - o :

Zur Aufbewahrung der Lonzentrlerten Schiwefelsiure ‘dienen ver-
bleite oder. auch schmiedeiserne. Vorratsbehilter. Diese sind gut ver-
'schlossen zu' halten, damit keine Verdiinnung' der Siure durch den’
Feuchtigkeitsgehalt der Luft eintreten kann,. da verdiinnte Schwefel-
siure im’ Gegensatz zu konzentrierter Saure das Metall stark angreift.
Es empfiehlt sich, die Sdure von einem: Hochbehilter aus dlrekt der’
Sattlgeranlage zuzufuhren Die Fortleitung der Sdure geschieht ge-
wohnlich in Bleirohren; die dabei verwendeten Héihne smd aus Ton mit
. Kiiken, aus Hartblei oder Phosphorbronze gefertigt.

Vor dem’ Elnbrlngen in die Sattmungswefaﬁe wird d1e Schwefelsiure
~gewdhnlich auf einen Gehalt von etwa 509, gebracht Man 148t zu diesem
Zweck die S#ure in. einem besonderen GefaB in . Frlschwasser oder in .
-bdttlgerlautre emfheBen S

1) hoppexs Mlttellun"en 6 (1924), Heft 1, 8.17; 7.(1925), Heft 4, S.130.

2)- Zéilschrift fiir angeyvandte Chemie 44 ‘(1931), S. 559, :

?) Gas- und Wasserfach 70 (1927), S.725ff.

%) Gas- und: Wasserfach 74 (1931), S. 7611fL.
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a) Arbeltswelse und Bauart versclnedener Sattloer

Die zur Absorption des Ammoniaks: dienenden Sattxgercrefdﬁe wer-
den unter Anpassung an die jeweiligen Betriebsverhiiltnisse in den ver-
schiedensten Bauarten ausgefithrt. Grundsétzlich unterscheidet man
sowohl A.btrexbedampf- als auch Gassittiger. Bei dem erstgenannten
System wird, wie schon. dér. Name besagt, das abgetmebene Ammomak- .
gas zusammen mit den iibergehenden Wasser'ddmpfen in das Sdurebad -
emcrefuhrt was ausschhethh fir das indirekte Gewmnungsverfahren '
in Frafre kommt Bei den anderen Verfahren handelt es sich dagegen um

- sog. Gassattlger bei de- °
. nendas ammomakhaltxge_ ‘
Rohgas unmittelbar in
die Schw_efelsdure einge-
. leitet wird, so daB die,
Bindung des Ammoniaks -
in- einer GasatmOSpharc
- erfolgt. :
DleAbschwaden,wel-
che bei der Sulfatgewin-
nungaufindirektem Wege
. aus dem Sittiger entwei-
- chen, enthalten in der -
- Hauptsache Wasser-- .
dampf Kohlendioxyd und
Schwefelwasserstoff ne-
: 72 ben geringen Mengen Cy-
- Abb. 15. Samgun"shsten mnt einfacher Tauchglocke: - anwasserstoff. . Die itbel-
: ' C ~ riechenden und giftigen
Abgase kénnen, ofern es swh um 0'rolrﬁere Mengen handelt, mcht du'ekt
in dxe Atmosphare abgefiihrt werden Man beseltlgt die Gase in diesem
Fall am einfachsten durch Riickfiihrung in das Rohgas oder macht sie
.auf irgendeine andere Art unschadlich.” g

In fritheren Jahren wurde das Ammomumsulfat ausschhethh auf;
dem Wege iiber das Rohgaswasser hergestellt Als Sattlgunvsoefaﬁe
dienten anfénglich nicht ganz geschlossene und innen- mit Walzblei oder
mit sdurefesten Steinen ausgeschlagene Holzkasten. Aus dem bedeckten

Teil des Kastens wurden durch ein aufgesetztes Kamm die aus dem
Saurebad entweichenden Abgase abgesaugt. :

_ ‘Als eine verbesserte. Form der ursprunghchen Sattwex]\asten sind
die sog. Glockenapparate aufzufassen (s. Abb. 15). Dlese bestehen aus
einem offenen, innen verbleiten GefaB, in das eine Glocke eingehdngt ist.

Durch ein an ‘seinem unteren Ende gezahntes Tauchrohr aus Hartblei,

welches in' die Glocke eingefiihrt ist, tritt das Ammomakdampfgemlsch in -

!
v
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fein verteiltem Zustand in die Siure ein. Die Abgase ziehen durch ein in
die Glockendecke eingefiihrtes Rohr ab und gelangen zu einem' Siure-
abscheider, welcher zum Zuriickhalten etwa mitgerissener Siurenebel mit
Prallflichen versehen ist. Vielfach sind diese Abscheider auctr als Wascher
ausgebildet, um das:-noch stets in geringer Menge im Abgas enthaltene
Ammoniak nochmals mit- Saure nachzuwaschen. Die Glockenapparate
-waren ‘zuerst auf periodischen Betrieb eingestellt, wobei man jeweils
_eine bestimmte Saureménge vorlegte. Nach erfolgter Sittigung wurde
"das ausgeschiedene Salz von Hand ‘mit Blei- oder Kupferschaufeln her-
ausgeschopft und auf die Abtropfbithne gebracht. Um keine Betriebs-
unterbrechungen zu erleiden, wurde. dabei gleichzeitig auf einen zweiten,
“mit frischer Sdure beschickten Sittiger umgeschaltet. Spiter ging man
dazu iber, den Betrieb der Glockenapparate - ununterbrochen zu ge-
~stalten. In dem Bestreben nach moglichster Vereinfachung der Betriebs-
‘weise hat man die Sattigungsapparate so ausgebildet, daB eine mecha-
-nische Entfernung des ausgeschiedenen Salzes méglich war, . Dies wurde
dadurch “erreicht, daB man den {mteren,_ trichterformig auslaufendeén
‘Kasten mit einem Ejektor:versah, welcher den ‘Salzbrei mit Hilfe von
Dampf ‘oder PreBluftl) herausschaffte und auf die Abtropfbiihne hob.
Die loffenen’ Sattiger haben den Nachteil, daB sie viel Handarbeit -erfor-
dern und zudem infolge mangelnder Durchmischung vielfach ein un-
gleichméBiges Ammoniaksalz ergeben. Sie werden heute nur noch auf
kicinen Gaswerken.verwendet. - : S . _— '
Im Laufe der Zeit, namentlich mit der Einfiihrung der direkten
und halbdirekten Verfahren, hat sich der ganz - geschlossene Sattiger
(System Wilton) entwickelt, der ‘auch heute noch die gebriuchlichste -
Ausfihrungsform: darstellt. Die neuzeitlichen, eisernen Sittigungs-
apparate besitzen gewdhnlich  Holzverkleidung und sind innen verbleit
oder zum -Teit auch mit siurefesten Steinen ausgekleidet. Je nach
Leistung sind sie in ihren Abmessungen sehr. verschieden. Zur Bewal-
ligung 'sehr grofler Gasmengen finden Sittiger von 4 bis 5 m Hohe und.
einem :Durchmesser bis zu 5 m Verwendung. Der .untere Teil, sowie
der Deckel sind gewéhnlich konisch ausgebildet. ‘An’ dem mittleren,
~zylindrischen Teil ist- ein’ Uberlaufréhr angebracht, welches gestattet,
die Hohe der- Tauchung im Sattiger zu regeln. Um Ansitze von Salz-
‘krusten an den Innenwinden der Haube. zu vermeiden, bringt man viel-
fach Brausen an, welche dauernd.die Winde mit Salzlésung benetzen ;
man kann auch die Haube direkt kiihlen, so daB sich der Wasserdampf.
daran verdichtet und beim HerabflieBen die Krustenbildung verhindert.
Bei der ununterbrochenen Betriebsweise erfolgt die Ammoniakabsorption
durch ein Sdurebad, welches in bezug auf das gebildete Sulfat vollstindig
gesittigt ist und nur einen geringen UberschuB an freier Sdure von etwa
3 bis 5%, aufweist. Dieser UberschuB wird durch ZufluB frischer Sdure

) Vgl. DRP.P. 316596, {154893.
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nach MaBgabe des Schwefelsdureverbrauches zur. Salzbildung standig -
- auf gleicher Hohe geha]ten.. Der Sauregehalt soll nicht iiber 5%, anstei-.
gen; da sehr saure Béder zu schlecht ausgeblldeten erstallen fiihren.
* Fir samtliche Verfahren zur Sulfatbereitung weisen die Sattlgungsappa-

_ rate im Prinzip die gleiche Konstruktion auf und unterschelden s1ch im
wesentlichen nur durch_ihre- GroBe. '
* Eine neuzeitliche Form  eines 0'eschlossenen ‘Sattigers - fur un-
unterbrochenen Betrieb zeigt = Abb. 16, Dieser besteht " aus -einem .

: AR . .

Abb 16 Sattxver rur ununtcrbrochenen Betmeb (Bauart anmermann& J'msen)

schmledeelsernen GefaB mlt Ble1auskle1duno' und einer doppellaglgen,r
sidurefesten Ausmauerung. Uber dem GefaB ist noch eine Sdurevorlage
angebracht, durch welche die aus dem -Séttiger austretenden Abdiampfe
streichen. Das anfallendé Salz. wird durch einen im konischen Teil des
Sattigers befindlichen Dampfstrahlheber aus dem Kasten gehoben. Die
aus dem Abtreiber abziehenden, wasserdampfhaltigen Ammoniakgase
werden bei A eingefiihrt, wihrend die Abgase durch B entweichen. Der
fiir den Ejektor bendtigte Dampf stromt bei D ein und férdert durch die
Leitung E das ausgeschiedene Salz aus dem Kasten. Durch den Trichter
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c Lann eine Spulunv der Vorlave erfolgen. “Ein Vorteil der geschiossenen.
Bauart liegt darin, daB die. Bedlenungsmannschaft durch die entweichen-
. den Dampfe nlcht belastwt wu'd wie das bel den offenen Sattlgerformen
derr ‘Fall ist.-
© Mit Riicksicht auf den Wettbewerb mlt dem svnthetlsch erzeuoten
Ammoniak sahen sich die Nebenproduktenbetriebe in den letzten J ahren :
gezwungen, ein mdoglichst' grobkristallines und streufaluges ‘Diingesalz
‘herzustellen Um dies zu erreichen, war es erforderlich, die Bauart
der Sattiger abzuindern und sie mit besonderen Vorrlchtunn‘en zZu ver-.
sehen. Da die GrioBe der einzelnen Sulfatkristalle im wesenthchen davon
abhangt, welche Zeit den Kristallen fir ihr Wachstum zur. Verfiigung
. steht, ging man dazu iber, das. Sattigerbad stiandig in. Beweguno zu
halten?). “Hierdurch wird in weitgehendem MaBe eine - gleichmaBige
‘Siiurekonzentration im. Sattiger eruelt was ebenfalls von groBem. Ein-.
fluB auf den KrlstalhsatlonsprozeB ist.. Fiir-diesen Zweck hat beispiels-
~weise die Firma Dr. C. Otto und Comp:, Bochum zwe1 neue Sattwerbau-
_arten herausgebracht. _
- - Bei dlesen wird die BadfluSSlgkelt entweder durch Emblasen von
Luft (beim indirekten Verfahren) bzw. Gas (beim- halbdu-ekten und
“direkten Verfahren), oder auch -durch einen Propeller in Bewegung ver-
setzt, dessen Drehzahl in weiten Grenzen durch ein Variatorgetriebe ge-
_regelt werden kann.. Neuartig ist bei den fiir das halbdirekte und dlrekte
Verfahren verwendeten Sattigerbauaiten, daB der bisher iibliche Gas-
vorwiirmer durch die Emschaltung eines Laugeerhitzers in den Lauge-
kreislauf in Wegfall kommt. Durch diese Anordnuno 1aBt sich die 'lem- '
peratur des Sattwerbades einfacher und genauer emhalten "dabei wird-
wegen des besseren Warmeuberganrres weniger Damp{ benotlgt Da an
_Stdle deés Gases die Lauge als Warmeubertrafrer benutzt wird, deren‘
spezifische Warme bedeutend héher ist als die des Gases, ist man in der. -
‘Lage, die gleichen Warmemenven mit niederer Temperatur einzubringen.

Die Unterschiede der bei Gas-und Laugevorwirmung herrsclienden
Temperaturverhiltnisse  gehén aus nachstehender Aufstellung™ hervor:

Temperaturen des in den Sittiger eintretenden Gases:

bei dem bei ‘dem ‘
: . ' dlrekten,Verf. halbdirekten Verf.
bu Gasvorwarmunrr Ce e e e oL 1050 Co T7he
bel Lauoevorwarmuno'. v, © 750 e 350
Temperaturen der Lauge im Sattlcrer :
. bei dem ©ei dem
direkten Verf, halbdlrekten Verf.
bei Gasvorwdrmung . . . .. . .. = 850 . BBo
bel Laugevorwarmung e e 8. - 500

1} Vgl Brennstoff-Chemle 16 (1930) S. 196..
Briickner, Gasindustric /e o 4
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Durch die Herabsetzung der Temperatur wn-d dle Bxldung groBer Km-
stalle auBerordentlich erleichtert. '
’ Abb. 17 zeigt einen Otto-Sattiger mit Badbewegung durch PreB-
- gas. Das Gas stromt oben durch:-den seitlichen Stutzen in das zentrale
Einfithrungsrohr ein und wird bei a durch Leitschaufeln so in das Bad
eingefiithrt, daB die Fliissigkeit in drehende: Bewegung kommt. Nach
-erfolgter Absorptxon des Ammomaks durch die Sdure wird das Gas durch
den Saureabschelder e-abgefiihrt, m we]chem mlt«enssene Sa]7lauge-

Q\I)l).,la Otto-Siiltiger mit Badbewegung durch Pchg1= ur Horstcllun"
.von grobkrist.zllmcm s.u/ .

nebel durch- Prallwu’]\ung zurii kgehalten werden Uber der Badober-
fliche befindet sich eine Rinne b, welche die frlsch zuflielende Saure
verteilt. Durch eine Ringbrause d w1rd PreBgas elngeblasen welches die
sich bildenden Kristalle so lange in der Schwebe hilt, bissie die gewiinschte
GroBe haben und von selbst zu Boden sinken. Das im unteren konischen
Teil sich ansammelnde Salz wird mittels Ejektor j zur Schleuder hoch-
gefordert. Zwecks Vermeidung einer Verunremlguno' der S#ure durch
l\ondens1erende Teerspuren welche sich zunichst an der Oberfliche.
sammeln, wird’ stindig ein Teil der Salzlauge in ‘den “‘Uberlauftopf f
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abgezogen und nach, Ausscheldumr der Teerteilchen mit Hilfe dex Lauoe- '
pumpe g wieder dem Laugeemlauftopf i zugefihrt. Durch Elnstellung
- der ‘Umlaufmenge und des Vorwirmers % erfo]ot """

lung der. Temperatur des. Bades. Die aus der Zentrifuge’ abfheBende '
Lauge wird ebenfalls dem Laugeeinlauftopf ; wieder zugefuhrt Fiir das
1nd1rekte ‘Verfahren kann- die besondere Umlaufvorrichtung '/, g,-% in
Wegfall kommen, sowie der Saureabscheider ¢ wesentlich k]emer gestaltet
“erden - Mit dern Sattiger.- vorstehender . Bauart 1dBt sich ein ‘Salz her-
stellen, welches den. Handelsvorschmften beziiglich- Stickstoffgehalt und -

(xehalt an freier Saure entspmcht und fo]gende KBmmoBen besxt/t

" mindestens 40% Korn iiber 0,5 mm,
mindestens. 959, Korn iiber.0,2 mm,
~héchstens 259, Korn iber 2,0 mm.

) Ahb 18 zeigt einen. Absorptxonssattlrrer der Firma J. 1‘ "Collin in
schematischer Darstellung. Die feine Aufteilung’ des elnfrcfulnten Gas-
stromes wird hier durch d1e rotierende Bewegung

"¢ines am unteren Ende des Tauchrohres ange-- .
brachten Schaufelrades bewirkt. Hierdurch wu'd
eine gleichmiBige und vollkommene Absorption
‘des Ammomakgases erzielt und damif auch der -
Verlust im Endgas auf das (rermgste Maf be-
st:hriankt. Infol(re der stiindigen Bewegung der
Badfliissigkeit ’ werden die. fur eine elnhelthche
“Kristallbildung ' schidlichen - Dichteunterschiede
vermieden und ein 01e10hmal3m trrobknstal]me
Salz erhalten. C [ -

Im Gegensatz hierzu kristallisiert das Am-
moniumsulfat beim Sittigerbetrieb ohne Riihi-
vorrichtung in feinen S#ulen, welche leicht zu-
sammenbacken und dadurch die btreufahlgkelt"'
beeintrachtigen.. : '

Abgesehen ~von .physikalischen hmflussen N
wird das Kristallisationsverfahren auch von che- i
mischen nicht unwesentlich beeinflufit. ‘So be-

Ahl) 18. \b:nrpu(msnln'(r

steht nach Untersuchungen von Klempt?!) eine (Bauart Collin)..
geradlinige Abhiingigkeit der ‘KorngroBe vom ‘
Eisengehalt des Salzes,  welcher von der Schwefelsiiure herr uhrt \ht
- der allmahlichen- Stelgerung des Eisengehalts des. Sittigerinhalts tritt
-gleichzeitig eine . ‘Verkleinerung “der Korngrofe des ausgeschiedenen
“Salzes ein. Fir normengemaﬁes Ammomumsult‘at betlaot dle hochst-
/u]dss1ge \Ienwe aniElsen 10 mg/100 ¢ Salz. .- , o

-~ 6,&;—5;;/”74 :

1
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) Brennstoff Chemie 15 {1924) 8.35; 12 ('1931), S. 1745 16 (1935), S. 196
a*



b) ENachbéll'andlung des gewonnenen Sulfats. .

 Das im "Sittiger sich ausscheidende Ammoniumsulfat stellt einen:
Kristallbrei dar. Um hieraus ein- séurefreies, trockenes und gut streu-'
fahiges Enderzeugnis herzustellen, muB - das Sulfat einer besonderen
Nachbehandlung unterworfen werden. Zu diesem Zweck wird zunéchst
das Salz aus dem Sittiger mittels  Dampf oder Druckluft auf eine Ab-
tropfbiihne ‘geférdert und. gelangt von hier aus unter Benutzung einer
Rutsche o. dgl. in eine Salzschleuder. . In dieser wird es durch Zentrifu-
gieren von der anhaftenden Mutterlauge befreit. Die normalen Salz-
zentrifugen besitzen eine horizontal ‘angeordnete, mit Lichern versehene .
‘Lauftrommel, welche von einem aus besonders zihem Material gefer-
tigten Gehiduse umgeben ist. Letzteres dient als Schutzgehiuse und. zu-
“gleich auch zum Auffangen der abgeschleuderten Lauge, welche man
zusammen mit der auf der Abtropfbiihne anfallenden Lauge stets wieder
dem SattigungsgefaB zufiihrt. Die ausgeschleuderte -Flissigkeit wird
durch einen tangential gerichtéten AbfluBstutzen von -groBem Quer-
schnitt abgefiihrt. - . R oL -

. Die Schleudertrommel ist gewohnlich -aus Stahl, Kupfer oder Phos-
‘phorbronze gefertigt, wihrend der Schutzmantel aus Eisen besteht und
auf der Innenseite verbleit ist. " AuBerdem ist. die Zentrifuge mit einer
‘besonderen Einfiill- sowie Entleerungsvorrichtung versehen. Ist ‘das
Abschleudern beendet; so wird die Drehgeschwindigkeit vermindert und
‘die’ Vorrichtung zum Entleeren .auf hydraulischem oder mechanischem’
Wege in Tatigkeit. gesetzt.. Dabei schiebt sich ein Messerkop! gegen’ die
Innenwand.der Trommel vor und schabt das zentrifugierte Salz von der
Wand ab. Dieses wird schlieBlich durch einen angebauten Entleerungs-
schacht ausgetragen. Der Antrieb der Schleudertrommel ‘erfolgt ent-
‘weder mit Hilfe eines Riemens oder durch einen direkt gekuppelten
Motor. . e e R L
. Zur Verwendung fiir Diingezwecke muB das Ammoniumsulfat einen
- moglichst geringen Gehalt an freier Siure aufweisen und darf keine"
schadlichen Rhodanverbindungen ‘enthalten. Heute stellt man ~ge-
“wohnlich sog. neutrales ‘Sulfat mit einem -Gehalt an freier Séure von '
nicht mehr als 0,029, her. Ferner soll das fertige Salz rein weifl oder
héchstens nur schwach grau gefirbt sein und eine gute Streufihigkeit
besitzen. Letztere ist nur bei Abwesenheit iiberschiissiger Sdure zu er-
reichen, weil die Schwefelsaure infolge ihrer hygroskopischen Eigenschalft,
die Salzkristalle durch Feuchtigkeitsaufnahme aus der.Luft klebrig
'macht. Die Entfernung der im geschleuderten Ammoniumsulfat stets.
noch vorhandenen- Saure liuft darauf hinaus, die notwendige Neutrali-
sation mit gasférmigem Ammoniak bzw. Ammoniakwasser oder auch
festem Ammoniumkarbonat vorzunehmen?). . Dies kann’ vor, wihrend

‘1) Gas- und Wasserfach 68 (1925), S. 776; 69 (1926),_ S. 832.
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und auch nach dem Abschleudern erfolgen?). Die Vornahme der Neutra-
lisation vor dem Zentrifugieren ist wenig zu empfehlen, da in diesem
Falle die Sulfatkristalle nicht unbedeutende Mengen an saurer Sittiger-
fliissigkeit enthalten, womit ein erheblicher Aufwand an Neutralisierungs-
mittel verbunden ist. Die- Behandlung des -Salzes mit gasformigem,
schwefelfreiem Ammoniak hat sich in der Praxis als vorteilhaft erwiesen;
cbenso 148t sich die erforderliche Neutralisation mit trockenem, pulver-
férmigem Ammoniumkarbonat in besonderén Mischvorrichtungen “mit
-Erfolg anwenden.. Das Einspritzen von geringen' Mengen heiBien oder
kalten Waschwassers in die Schleuder geniigt nicht, um die anhaftende
Séure restlos zu entfernen. o T
» In vielen Fillen zeigt das fertige Ammoniumsulfat eine graue Ver-,
firbung. 'Wie Untersuchungen von' Weindel?) gezeigt hahen, ist diese -
fast ausschlieBlich auf einen an sich dufBerst geringen Gehalt an Sulfiden
des Eisens, Bleis, Kupfers und Arsens, oder auf Spuren von Teer zurtick-
zufiihren. Durch Verwendung schwefelwassérstoffreier Neutralis iérungs-
mittel lassen sich derartige Miffarbungen weitgehend vermeiden; unter
.Umstéinden empfiehlt es sich auch, das Gaswasser zwecks vollstindiger
Entfernung. der teerigen Bestandteile iiber Koksstiicke zu filtrieren.
Zuweilen treten bei dem Salz au¢h schwach gelbliche, rstliche oder bliu--
liche Farbungen' auf, welche von der Anwesenheit geringer Spuren von
Arsen-, Rhodan- und Eisencyanverbindungen herriihren. . S
Nach dem. Abschleudern’ besitzt das Ammoniumsulfat gewshnlich. .
noch einen Wassergehalt von 3 bis 6%. Um ein Zusammernbacken des
Ammoniumsulfats beim Lagern zu verhindern, ist es zweckmiaBig, das
Salz vor seiner Lagerung besonders zu trocknen. Am einfachsten ge-
schieht dies durch Trocknen an der Luft oder durch besondere, im Salz-
lager eingebaute Heizkérper. . Vielfach wird auch das Salz in besonderen
Einrichtungen gedarrt, welche im' Innern schichtweise angeordnete
Trockenteller besitzen. Hierbei wird das aufgegebene Frischsalz mittels
" Abstreicher von Teller zu Teller befsrdert, wihrend gleichzeitig heiBe
Luft oder Abgase im Gegenstrom von unten nach oben streichen und die
*Feuchtigkeit- mit -abfiihren. Ferner sind sog. dampfbeheizte Mulden-
-trockner mit einer inneren Einrichtung fiir den Transport und die Durch- -
liftung des zu trocknenden Gutes in Anwendung. Da Ammoniumsulfat -
bei langem Lagern leicht zu Klumpenbildurg neigt, sind vielfach Salz- -
~‘mithlen-in Gebrauch, welche das zusammengebackene Salz unter még-
lichster Schonung der Kristalle zerkleinern, um ein ‘streufihiges Salz -
zu erzielen. Durch eine Beimischung von Kali- bzw. Natronsalzen in
. Form von -Sulfaten oder Chloriden 138t sich ‘ein Zusammenballen und
"1) Vgl. Brennstoff-Chemie § (1927), 8. 105; Gas-Journal 182 (1928), S.1014. .
%) 'Brennstoff-Chemie § (1927), S. 104; 9 (1928), S. 46; Gas- und Wasserfach S’
(1925), S. 824. ‘
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.Erharten des Sulfats wahrend der Laverung verhlndernl) Das fertige
Salz wird oewohnhch lose oder auch m Sacken verpackt zum’ Versand
0'ebrachtz) :

2. Das 1ndnekte Verfahren.

In Gaswerken bei denen das indirekte Verfahren zur Erzeucrunn
von verdichtetem" Ammomakwasser zuerst Anwendung gefunden hat
wird das Ammoniumsulfat ausschlieBlich auf diesém VVege gewonnen.
Dagegen 'sind bisher im Gaswerksbetrieb weder die direkten, noch dic
halbdirekten Verfahren -der Ammomumsu]fatgewmnung zur Emfuhrunn .
O'elannrt

Das 1nd1rekte Verfahren hat worauf bereits an anderer Stelle ‘hin- -
gewiesen wurde, den- grofien Vorzug, daB das gewonnene Ammoniak
nicht allein auf Sulfat, sondern unter Anpassung an die jeweilige Markt-
'lage beliebig zu allen im Handel gewiinschten Ammoniakerzeugnissen
’ welterverarbeltet werden kann. Zudem besitzt es den nicht zu unter-
‘schiitzenden Vorteil volliger Unabhiingigkeit vom Ofenbetrieb und einer
erhéhten Betnebssmherhelt Auch im Nebenproduktenbetrleb der Koke-
réien hat das indirekte: Verfahren Eingang gefunden und wird heute
von vielen' Werken den beiden’ anderen Gewmnungsveriahren vorge-
- zogen. Uberdies scheint -die kiinftige Entwicklung' der Ammoniakver-
: arbeltunﬂ in dieser Richtung zu llerren In Abb. 19 ist eine neuzeitliche
Ammomakoewmnunﬂsanlage Bauart Dr. C. Otto und Comp. ‘nach dex_
indirekten Methode schematisch dargestellt. =

Das von den Ofen kommende Rohgas durchstromt zunachst nach-
-einander mehrere . Réhrenkiihler und ﬂelangt iiber -den - Gassauger in
zwei weitere Schlukiihler, um die im Geblése aufgenommene Verdich-
. tungswirme zu vernichten. Die auf dem Wege von der Vorlage bereits
abgeschiedenen Kondensate werden ’durch einen 'Abzweig der Rohr-
]eltuntr einem Vorscheldebehalter zugeleitet. Hierauf geht das gekuhlte'
-Gas durch drei ]nnteremanderoeschal’cete Ammomakwasoher und im
Anschluf8 hieran in die. Benzolwascher Das sich im Vorscheidebehilter -
abtrennende Ammoniakwasser wird zur Berieselung der Vorlage benutzt -
und' dorthin standig im. Kreislauf zuruckﬂepumpt Der Rohteer lauft
zusammen mit den Kondensaten der Kiihler einem Hauptscheidebe-
‘halter zu. In diesem findet eine Abtrennung des gesamten Teeres statt,
welchen man . iiber einen Hochbehilter seiner VVelterverarbeltunO' zu-
leitet. Das Ammoniakwasser aus dem Scheidebehilter, welches nur etwi
0,5 bis 0,6% Ammoniak enthilt, wird zur weiteren Anreicherung aul
den zweiten Ammoniakwascher aufﬂeoeben Tm iibrigen Werden die
drel Wascher mit Frlschwasser berleselt welches in den an letzter Stelle

1) DRP 305715, - i o
%) Chemiker-Zeitung 57 (1933),” . 364.
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CAbb. 19, Schema einer indireklen Ammoniakgewinnungsanlage, .
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stehenden Wascher eintritt und die Waschergruppe im Gegenstrom zum

Gas durchliauft.” D&s aus dem ersten Wascher ablaufende Wasser ent- "

“halt 1,29, Ammoniak und flieBt nunmehr der Ammoniakfabrik zu, in
der: seine Aufarbeitung :auf Sulfat oder verdlchtetes Arnrnomakwasser
in iiblicher Weise erfolgt.” :

Als besonders vorteilhaft hat es s1ch erwiesen, bei der’ Ammon1ak~

wiische fiir die Berieselung des letzten Waschers an Stelle von Frisch-,

‘wasser--das ruckgekuhlte weiche Abwasser einer besonderen Abtreibe-
‘kolonne zu verwenden, in welcher dauernd ein gewisser Teil des anfallen-
‘den Ammoniakwassers ohne Kalkzusatz abgetrieben wird.

Aus Griinden der Ersparms an Dampf und Kalk hat man in den'

-vergangenen Jahren vielfach neue Wege der Ammoniakgewinnung nach
dem - indirekten Verfahren beschrittenl). So werden beispielsweise in

der Zentralkokerei des Lothringer Konzerns in Hiltrop die fixen Ammo- ]

niumsalze getrennt von den fluchtlgen durch umlaufendes, ‘nicht ge-
kiihltes Wasser bei Temperaturen von 80 bis 85° herausgewaschen, wobei
man mit der Ammoniakanreicherung bis auf 3 bis 49/, geht. Die erhaltene

Losuno der. fixen Ammomaksalze kann entweder auf festes, viel Ammo- -

mumchlorld enthaltendes Diingesalz eingedampft oder unter Kalkzusatz

- in normalen Destillierkolonnen verarbeitet werden. " Das fliichtige Ammo-
niak wird nach erfolgter Kiihlung des Gases fiir sich in einer zweiten

Stufe. in Hordenwaschern herausgenommen | und das anfallende, von

fixen Salzen freie Gaswasser ohne Zugabe von Kalk abgetrieben.  Hier- :
bei kann das klare Abwasser, nachdem man es zuvor gekiihlt hat, ent-

.weder aufs neue zum Waschen des Rohgases oder auch als Kiihlwasser

verwendet werden. Gleichzeitig wird das Abwasser der Kolonne in einem .

" Wiarmeaustauscher zur Vorwédrmung des abzudestllherenden VVassers
- verwendet.

- Bei einem ahnhchen von F. J Collln, A. G, Dortmund stam-

' menden Verfahren wird das Rohgas in einem Kihler durch Bemeselun0
mit gekuhltem aus dem Gas' selbst ausgefallenen Ammomakwasser
--gekiihlt. - Anschliefend erfolgt die Auswaschung des Ammoniaks-in Wa-

schern, welche ebenfalls mit gekiihltem Ammoniakwasser betrieben wer-.
den. Das Ammoniakwasser befindet sich in- standigem Kreislauf: und .
wird jeweils auf indirektem Wege zuriickgekiihlt, bevor man es w1ede1

auf den_Gaskiihler und die Wascher zuruckpumpt .
Entsprechend der Zunahme-durch das anfallende Kondensat wird
standig ein Teil des angereicherten Ammoniakwassers einer Abtreibe-
kolonne zugefiihrt und die flichtigen. Ammoniakverbindungen ohne
Kalkzusatz abgetrieben. Das den Abtreiber verlassende Wasser enthiilt
noch samthche fixen Ammoniaksalze. Es wird zunichst auf ein Kuhlgerust
gepumpt, wo eine ‘teilweise Verdunstung des’ Wassers stattfindet, und

1) B_re_nns‘toff-Chemle 13 (1932), S.'350; Stahl u_nd‘Dlsen 48 ('1928), S.7760..
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hierauf ebenfalls in einem Kreislauf wieder- teﬂs dem ‘Kiihler, teils den
Wiéschern zugefuhrt Durch diesen standlgen Kreislauf iiber den Kiihl-
" turm wird eine restlose Verdunstuntr des im Kiililer mederoeschlagenen :
Kondenswassers erzielt.. Glelchzemg -reichert sich das  Ammoniak-
wasser allmdhlich mit fixen Salzen an. Um den Gehalt des Wassers -
‘nicht iiber eine bestimmte Hohe kommen zu lassen, wird sténdig ein’
kleiner Teil den Sattigern der Anlage zugefiihrt, wo d1e fixen Ammomak-
salze zusammen mit dem. ubrlgen Sulfat auskrlstalhswren

. In elmgen Kokereien des Donezbeckens wird nach L.’ Pokml) das"
- Ammoniak in einem Kreisproze8 mit destllhertem Wasser-aus dem Roh-
gase herausgewaschen.. Das erhaltene! Ammoniakwasser, welches nur .
geringe Mengen an fixen Salzen enthilt, wird hierauf ohne Kalkzusatz .
abgetrieben und das Abwasser unter Ausnutzunrr der Wirme in Aus-
) Lauschvornchbunoen nach. erfolgter Kiihlung erneut zur Gaswaschunﬂ
benutzt. Hat s1ch das standig im .Umlauf befmdhche Waschwasser ge-
niigenid an gebundenen: Ammomumsalzen anoerelfzhert was nach ca. 100
Umlaufen der Fallist, so wird es schlieBlich einmal mit, Kalk abgetrieben.
'Der Wasch— und DestllIat10nsw1rkungsvrad soll 97% betraaen

3. D.ls duekte Verf.lhren.

‘ Bei dem 1nd1rekten Verfahren zur Herstellun(r von Ammomumsulfat
wird das gesamte Ammoniak. déem "Rohgas. durch Wasser entzogen, wo-
durch bei der Verarbeitung des Gaswassers unvermeidlich groBe Mengen

“an Abwasser entstehen. Hinzu kommt noch, daB jdie zur Kiihlung,
\Waschung und Destillation benotlgten Elnrlchtungen eine gewisse- Um-

_ standhchkelt des Verfahrens bedingen. In der Kokereundustrle ‘welche
anfénglich das- indirekte Verfahren der Gaswerke ubernommen hatte, .
waren die Bestrebungen schon ‘frithzeitig auf eine méoglichste Vereln-
fachung der Betrlebswelse gerichtet. Nach anfanghchen Fehlschlagen
fiihrten diese Bestrebunven schlieBlich ‘zu ganz neuen Methoden der

- Ammoniakgewinnung aus den Kohlengasen ‘Das Ziel aller in dieser’
Richtung angestrebter Neuerungen bestand’ darm, das Ammoniak aus

.dem Gas auf direktem Wege ohne Zw1schenstufen als marktfahlges Er-
zeugnis. zu gewinnen. |

Die ersten Versuche dleser Art relchen bis ms J ahr 1840 zuriick,
doch erlangten erst die von Franz Brunk in Dortmund um die J ahr-
hundertwende vorgenommenen Versuche praktische Bedeutung. Diese
waren fiir die weitere geschlchthche und technische Entwicklung rich-
tunggebend. Brunks Vorschlag ging zuniichst dahin, das Rohgas hoch-
stens nach beschriankter Kithlung zwecks Bindung des Ammoniaks di-
rekt in ein Schwefelsdurebad zu leiten. Im AnschluB hieran sollte dann
rsf -die Abscheidung von Teer und Wasserdampf aus dem Gas vorge-’

1) Brennstofi-Chemie 8§ (1927), S. 110 Journal d. chem. Industme (russ) 2

(1925/26), S.:319.
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nommen werden.. Dies war aber insofern undurchfiihrbar, als auf diesem
Wege bei der im Sittiger herrschenden' Temperatur von unter 100° eine
teilweise Ausscheidung des Teeres erfolgte, was zu einer Verunreinigung -
des Salzes fiihrte.™ Dabei fand auch’ gleichzeitig ein teilweiser Angriff .
des Teers durch die konzentrierte Siure statt. Ein weiterer MiBstand
lag darin, daB bei dieser Betriebsweise auch-das fixe Ammonidak und
hier vor allem das Chlorammonium in das. Sittigerbad gelangte. Durch.
Einwirkung der' Schwefelsaure entstand vielfach. Salzsdure, welche in
Dampfform mit den Gasen den Sattiger verlieB-und in den Rohrleitungen
und Apparaten Zerstorungen hervorrief. Brunk?l) ging daher spiter da--
- zu liber, vor Eintritt-des Gases in.den Sattiger eine heéiBe Teerscheidung
“vorzunehmen und. das Ammoniak- "und wasserdampfhaltige Gas bei
~einer oberhalb des Taupunkts liegenden Temperatur in das Saurebad
-einzuleiten. Im Laufe der Zeit hat gerade das direkieVerfahren mancher-
‘lei Wandlungen durchgemacht, bis es schliefilich von den Firmen Dr:
C. Otto und Comp. und Heinrich Koppers erstmals zu einer fiir die Praxis
--einwandfreien Betriebsweise .gestaltet werden konnte. Der Gang des
.direkten Otto-Verfahrens ist in Abb. 20 schematisch 'dargestellt.

Aus dem von der Vorlage kommenden Rohgas werden wie beim
indirekten Verfahren die Vorlage-Kondensate durch eine abfallende; an
das Produktionsrohr angeschlossene Rohrleitung abgetrennt. In dem
anschlieenden Kiihler wird dann das Gas indirekt -auf etwa 75 bis 80°
‘heruntergekiihlt. Bei modernen Anlagen mit Vorlageberieselung kann
-dieser Kiihler auch in Wegfall kommen, da hierbéi das Gas bereits in
der' Vorlage auf diese Temperatur heruntergekiihlt wird. Dés, Gas
durchstreicht anschlieBend einen Teerstrahlapparat, in welchem das
Rohgas mit eingediistem, warinem Teer gewaschen wird, welcher dabei
auch die im Gas vorhandenen Teernebel mitreiBt und damit zur Ausschei--
‘dung bringt. An Stelle des Teerstrahlapparates kann auch eine elek-
‘trische Teerreinigung vorgesehen werden. Das von Teer befreite; noch
warme Gas stromt hierauf-direkt in den Sittiger, dessen Badfliissigkeit
das Ammoniak in fortwihrendem Betrieb aus dem Gase herauswischt.
Nach erfolgter Ammoniakabsorption wird schlieBlich das Gas in direk-
ten Kiihlern heruntergekiihlt und von einem Geblise iiber eine. Schluf3-
kiihleranlage den Benzolwaschern zugefiihrt.’ Die Kondensate der Vor-
lage des Vorkiihlers sowie des Teerscheiders; welche in wesentlich klei-
neren .Mengen ‘als beim indirekten - Verfahren anfallen, ‘flieBen einem
Scheidebehilter zu. Aus diesem wird das Ammoniakwasser nach er-
folgter Trennung vom Teer einer kleinen, zusétzlichen  Destillationsein-
-richtung zugeleitet.  Die aus der Abtreibekolonne entweichendén Démpfe
werden der Rohgasleitung unmittelbar vor dem Sattiger zugegeben und
auf diese. Weise im Siurebad: ebenfalls als-Sulfat gebunden. Ist ein
geniigend grofier Ammoniakwasserbehilter vorhanden, so braucht beim
~7) Vgl DRP.P. 167022, 181384, 289519,
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direkten Verfahren die Destillierkolonne nur von,Zeit zu Zeit in Betrieb
genommen zu werden. - Die Weiterbehandlung des gewonnenen Sulfats.
erfolgt schlieBlich in der iiblichen Weise. I

. Ein weiteres Verfahren zur direkten Gewinnung des Ammoniaks, -
welches auf einem anderen, von der vorerwihnten - Arbeitsweise abwei-
chenden Prinzip beruht, wurde von der Firma -Carl Still geschaffen.
Dem Verfahren liegt der Gedanke zugrunde, das von den Ofen kommende
heiBe Rohgas zunéchst abzukiihlen, wobei der Teer und das dampfformig
enthaltene Wasser zur Abscheidung gelangen und hernach das Rohgas’
wieder so weit zu erwérmen, daB es das ganze bei der Kondensation ab-
gegebene Wasser wieder dampfférmig aufrtehmen und weitertragen kann.
Die Arbeitsweise besteht darin; daB sowohl das Abkiihlen als auch die
nachfolgende Wiedererwiarmung des Gases auf direktem Wege durch un-
mittelbare Einwirkung von Wasser erfolgt und daf hierzu in stindigem.
Kreislauf ‘immer wieder. dieselbe Wassermenge ‘benutzt wird. Das Gas
wird bei diesem Verfahren vollkommen von.Teer befreit und enthalt
beim Eintritt in den Sattiger praktisch die Gesamtmenge des urspriing-

lich im Roh(gas vorhandenen Ammoniaks. Auch die' Gewinnung und Ver-
arbeitung des gebundenen Ammoniaks, das.im allgemeinen nur einen
- verhéltnismiaBig. geringen Anteil des Gesamtammoniaks ausmacht, be-
reitet keine weiteren Schwierigkeiten. Dieses fixe, in der Hauptsache
aus einer Reilie Ioslicher Ammoniaksalze bestehende Ammoniak, wird

- von dem sténdig im ‘Kreislauf befindlichen Wasser aufgenommen, ohne "

wieder an das Gas zuriickgegeben zu werden, wodurch es sich im Laufe
.der Zeit anreichert. Ist das Wasser an gebundenen "Ammoniaksalzen
hinreichend konzentriert, so nimmt man jedesmal in gewissen Zeitab-.
stinden’ einen kleinen Teil des Wassers aus dem Betrieb und unterwirft
es in einer kleinen Abtreibeanlage einer Destillation unter Kalkzusatz.
Das entbundene Ammoniakgas wird schlieBlich dem Séttigungsbade
zugeleitet. - Bei der Stillschen Betriebsweise wird auf verhaltnismaBig
einfachem Wege eine vollkommerie Abscheidung des Teers bei Belassung -
des gesamten Ammoniakgehalts im Gas erreicht. Lediglich ein Gassauger -
und eine Wasserpumpe dienen zur Aufrechterhaltung des gesamten: Be-
triebs der Anlage. . Cote I o
. . Die -direkten Gewinnungsverfahren im ‘Nebenproduktenbetrieb der
Kokereien haben'die anfanglich erhoffte, allgemeine Verbreitung nicht
gefunden und sind seit dem Krieg immer mehr. zuriickgedringt-worden.

Eine von den normalen Verfahren génzlich abweichende Methode
zur Sulfatgewinnung auf direktem Wege stellt das von Fauser?) ange-
gebene Verfahren dar. Nach diesem wird das Salz An sehr einfacher
Weise gewonnen, indem man Schwefelsiure in Reaktionskammern in °
einer stets iiberschiissiges Ammoniak enthaltenden Gasatmosphire durch
Diisen zerstdubt, wobei durch die. auftretende Reaktionswirme “vorhan-
- 1) .Ch'emiker-Zeitung 56 (1932), S. 87; Chemische Fabrik 6 (1933}, S. 304.



denes Wéséér vérdampft .wird und- direkt trockenes Ammonsulfat an-
fallt. Im. Auslande soll swh das Verfahren in groBeren Betrieben berelts
bewihrt haben. = _- .

‘4. Das h‘llbdlrekte Verf.lhren.

~ Neben dem direkten Verfahren zur Herstelluno von schwefelsaurem

Ammoniak wurde im Kokereibetrieb noch ‘das sog. halbdirekte Verfah- ‘
ren entwickelt. Dieses ist gewissermaBen als eine Velbmdung der beiden -
bereits besprochenen Gewmnungsmethoden aufzufassen und ist aus ge-
wissen Betriebsschwierigkeiten heraus entstanden, welche anfanohch
beim: direkten . Verfahren haufig in Erschemung traten. Praktlscll ge-.
nommen spielen sich bei der halbdlrekten Verfahrensweise zuniichst die
gleichen" Vorginge wie bei der Ammomakvewmnung auf indirektem
Wege -ab. Wesentlich ist hierbei vor allem, daB das Rohgas zwecks
leerschelduno unter den Taupunkt heruntergekiihlt wird. Bei dem
KiihlprozeB fallen der Teer, ein Teil des VVasserdampfe_s sowie des Ammo-'_
- niaks ‘aus. Bei letzterem handelt es sich in der Hauptsache um fixe
Ammoniaksalze. Das freie Ammoniak, welches im Gas noch verbleibt,
“wird aber nicht mehr mittels Wasser herausgewaschen, sondern gelangt,
‘ zusammen mit dem Rohgas unmittelbar in den Sattmer Das be1 del
Kihlung ausgeschiedene. Gaswasser wird fiir sich in einer besonderen
_Destillieranlage verarbeitet und das abgetriecbene Ammoniak derh Haupt- -
- gasstrom vor Eintritt in den Schwefelsiuresittiger wieder beigemischt:
T Prinzip beruht demnach das halbdirekte Verfahren darauf, daB man
praktisch nur das gebundene Ammoniak der Destillation unterw1rft
withrend der iibrige Te11 des Ammoniaks ohne Auswaschunrr unmlttel- )
bur in den Sattiger geleitet wird. =~

~In  seinem Patent (DRP. 181 846) schuf Koppers erstmals eine-
brauchbare Grundlage fiir die praktische Durchfuhrung der Ammoniak-
gewinnung nach der halbdirekten Methode.. Kennzeichnend fiir. das
" Verfahren von Koppers?)ist die kalte Teerscheidung, d. h. das Gas wird .
- unter seinen 'Iaupurrktruso weit heruntertrekuhlt daf eme gute Teer-
- scheidung ‘maglich ist. :

Das Verfahren gestaltet sich- folwendermaﬁen ,

Das Rohgas wird in iiblicher Welse vorgekithlt und stromt hlerauf
durch einen: auf dem- Pr1nz1p der StoBreinigung beruhenden Teerscheider.
AnschlieBend nimmt ein Turbogeblase das gekuhlte und. teerfreie Gas-
‘auf und.driickt es “iiber einen Gaserhltzer in den Sattlger In dem Uber-
~ hitzer wird das Gas mittels Abdampf wieder- iiber seinen Taupunkt auf
etwa 60° erwirmt. . Das bei der Vorkuhlung auf 30 bis 40° als Kondensat
abgeschiedene Ammoniakwasser enthilt in der Hauptsache die, fixen
“Ammoniumsalze. - Nach Abtrennung vom Teer im Scheidebehilter wird
das. Ammomakwasser in' einer besonderen - Kolonne .unter Zusatz von:

) Koppers Mitteilungen 10 (1928), Heft 1, s. 3/9.-
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Kalk abgetrleben und der Ammomakschwaden dem Gasstrom vor dem
'Gaserhitzer wieder zugefuhrt
- Daneben gibt es noch eine Reihe weiterer halbdlrekter Verfahren, .
-welche alle nach dem von Koppers angew andten Prmmp arbelten (Otto
Hinselmann, ‘Still, Collin u. a.). -
_ Bei der Ammomako'ewmnuntrsanlage Bauart Dr. C. Otto und Comp _
(s- Abb. 21) geht das Gas nach Abscheidung der Vorlaoen Kondensate
genau wie beim indirekten Verfahren zunichst durch 1nd1rekt wirkende
Kuhler wobei sich der Teer und mit dem Gaswasser in erster Linie die
fixen -Ammoniumsalze ausscheiden. Das Ammoniakwasser wird in
iiblicher Weise fiir sich aufgearbeitet und die Ammoniakdimpfe werden
~ dem Rohgas vor dem Sittiger wieder zugefiihrt. Aus der Kondensations-
anlage stromt das teerfrele, noch ammomakha]twe Rohgas iiber einen
Gassauo'er in dén Séattigungsapparat und von hier nach den Benzol-
vwaschern Bei dieser Arbeitsweise ist' das Gas weitgehend gekiihlt, so
-daB die im Sattiger entwickelte Neutrahsatlonswarme mcht genligen
wiirde, um die Arbeitstemperatur so hoch zu halten, daB keine Konderi-
sation von Wasserdampf eintritt. ‘Es muB daher an dieser Stelle Wirme
in Form von indirektem Dampf zugefiihrt ‘werden; welche durch einen
besonderen Vorwirmer entweder vor dem Sattiger auf das Gas oder auf
die umlaufende Sattigerlauge ibergetragen wird. D1eser zusétzlich not-
wendige Dampfverbrauch 148t sich beim halbdirekten . Gewmnunvsver-
fahren durch Anwendung des Austauschverfahrens nach. Dr. C. Otto
und Comp ‘noch herabmindern. - Letzteres wird in den Fillen zweckmaBig.
sein; bei denen mit hohen Dampfkosten gerechnet, werden muB. Dab
Verfahren beruht auf dem: Prinzip, durch einen Kreislauf von Ammioniak-
wasser die fiihlbare Warme, welche das Bohgas in der Vorlage abgibt,
diesemn vor Eintritt in den Sittiger wieder zuzufiihren, wodurch die
- sonst an dieser Stelle notwendige Vorwirmung durch Dampf vermieden
werden: kann. Ein' weiterer Zweck dieses Austauschverfahrens ist der,
moglichst viel von dem im Rohgas vorhandenen Wasserdampf erst nach
Entférnung des Ammoniaks aus dem Gase abzuscheiden, damit der Ab-
treibeanlage nach Moglichkeit konzentriertes - Ammomakwasser zuge-
.leitet und so auf diese Art bei.der Destillation Dampf eingespart wird.
Man erreicht durch das Verfahren, daB nur 20 bis 259, des aus der
Kohlenfeuchtigkeit herriihrenden Wassers mit Ammoniak beladen der
. -Destillierkolonne zugefithrt werden miissen, withrend die restlichen 75
bis 809, bei der SchluBkiihlung hach dem Sattiger anfallen.” Da das:
Kondensat. ammoniak{rei ist, kann es unmlttelbar dem Abwasserkanal
- zugeleitet werden. .
Beim halbdirekten Verfahren von F. J. Collm Dortmund wird- das

gekiihlte un.d teerfreie Gas ohne besondere: Vorwarmunrr du‘ekt dem
Sattiger zugefithrt. Eine Erwirmung des Gases vor- seinem Eintritt in
‘das Saurebad durch irgendeine zusitzliche Wirmequelle ist nicht er-
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forderlich, ‘da bei der besonderen Konstruktion des Sattigers die auftre-
tende Reaktionswirme vollstandig ausreicht, um die mit der Schwefel-
sdure eingefiihrten Wassermengen und das Spilwasser der Zentrifugen
zu verdampfen. . - S e

Bei dem sog. Mont-Cenis-Verfahren, welches sich an das Verfahren
von Koppers anlehnt, ist zwischen Abtreiber und Sattiger ein RiickfluB-
kithler angeordnet, der dazu dient, um aus den Ammoniakddmpfen vor
deren Zugabe zum Rohgas die Hauptmenge des ‘Wasserdampfes nieder-.
zuschlagen.  Hierdurch wird erreicht, da8 nicht mehr Wasser ‘in das
Siurebad gelangt, .als durch die Reaktionswirme verdampft werden
kann, wodurch sich eine Wiedererwérmung des Gasstromes eriibrigt. -

_:5.'Unters'chiede ‘der drei Verfailrell.zur Slxlf:ttge\V'inriun"."

 Gegeniiber dem indirekten Verfahren, bei. welchem der gesamte
Anfall an ammoniakhaltigem Kondens- und Waschwasser aufgearbeitet,
.werden muB, besitzt die Ammoniakgewinnung auf halbdirektem Wege |
schon den auBerordentlichen Vorteil, daB das Auswaschen des Ammoniaks .
vollkommen in. Fortfall kommt. Infolge der Kiihlung des Rohgases weit
unterhalb seines Taupunktes kondensiert sich mit dem Teer der groBte
‘Teil des Wasserdampfes, welcher gleichzeitig einen Teil des Ammoniaks
- mit niederschligt. Das in einer besonderen Destillierkolonne in Form '
von .Gaswasser noch -zuséatzlich zu verarbeitende Ammoniak betragt da-
bei nur etwa die Hailfte des. insgesamt vorhandenen - Ammoniaks. Die
Herabsetzung des Taupunkts des teerfreien Gases durch die Ausscheidung
eines Teils: der Wasserddmpfe erméglicht die Einhaltung einer verhalt-
nismiBig niedrigen Arbeitstemperatur im Sattiger. N
Bei der halbdirekten Arbeitsweise muB das zwecks Ausscheidung
* des Teeres auf 30 bis 40° gekiihlte Gas vor dem Einleiten in den Sattiger
wieder angewirmt werden. Die Vorwirmung kann entweder durch
Dampf oder auf dem Wege des Wirnieaustausches geschehen. Wesent-
'lich anders liegen die Verhiltnisse beim direkten Verfahren, bei welchem
‘die Teerscheidung bei Temperaturen zwischen 80 und 100° oberhalb des.
Taupunkts des Rohgases vorgenommen wird. .In diesem Fall tritt das
teerfreie Gas mit seinem gesamten Gehalt an’ Ammoniak und ‘Wasser-
dampf unmittelbarin das ‘Schwefelsiurebad ein.. Die zusitzlich zu ver-
‘arbéitenden. Ammoniakwassermengen sind beim direkten Gewinnungs- :
verfahren ganz gering und bleiben auch beim halbdirekten -Verfahren.
-unter Anwendung des Warmeaustausches niedrig. Sie erhShen sich aber:
ganz wesentlich, sofern eine Ausniitzung von Wérme durch Austausch
‘nicht stattfindet, und sind naturgemiB bei der indirekten Arbeitsweise
am groBten: Entsprechend diesen Verhiltnissen unterscheiden sich die
einzelnen Verfahren auch hinsichtlich. Dam'pfverbraﬁch’und Menge der
- anfallenden Abwisserl). Die Unterschiede ‘der einzelnen Verfahren der .
’ 1) Vgl. Brennstoff-Chemie 4 (1923), S.118.



— o/65 —
Sulfatgewmnung (nach’ Dr. Otto und Comp ). kommen in nachstehenden

Vergleichszahlen deutllch zum Ausdruck:

Zahlentafel 9. . : )
Verglelch der Ammonlakverfahren in Verhaltnlszahlen.

Direktes : Austausch- Halbdxrektcs Indirektes
. Verfahren Verfahren Verfahren | "Verfahren
Abzutreibende’ Ammeoniak: | - . S
. wassermenge. . “ 1 3.3 . 5,0 T 9,5
Aufzuwendende Dampf— - S L '_i
menge e e .. 1 2,0 2,0 c o 3.3

Da das: halbdlrekte Gewmnungsverfahren gegen Belastungsschwan-
. kungen unempfindlicher und demzufolge leichter. regulierbar. ist, wird
dieses aus Griinden der Betriebssicherheit trotz seines héheren Dampf—
verbrauchs der direkten Arbeitsweise vorgezogen. Ein wesentlicher Vor-
teil des direkten bzw. halbdirekten Verfahrens gegeniiber der Sulfat-
,trewmnung auf 1nd1rektem Wege liegt in einer mehr oder weniger groBen.»
JIirsparnis an Waschern, Pumipen, Kuhlwasser Kalk und Antriebskraft.
Als Beispiel fiir die Wirtschaftlichkeit des halbdirekten, sowie indirekten
\/erfahrens zur Erzeugung von Ammonsulfat und von verdichtetem,
23proz. Ammoniakwasser seien folgende, von A, Thau?). veroffenthchte
1>etr1ebszahlen wiedergegeben: » :
Zahlentafel 10

l>nl\0sten bei Herstellung von Sulfat und verdlchtetem'
sser bei halbdirektem -und lndlrektem Verfahren.

II{L,lb?ulel\t(,a _ . <1 Indirektes Verfahren
erfahren : . o , ; e
. . - lagyTagSuifat] .. L = 15,7t Sulfat | 1ti1's::¥\(f}§gs:fp :
Fages-Verbrauch - | Unkosten RM. Tages-Verbrauch - Unkosten RM. ; Unkosten RM.
. i | . ] . N | .
v Pie | i SRR EmE B | pro
Ne hwefelsaure 28,5 t{ 1250 | 43,10 Schw efelsiure15,2 t 669 | 42,76 | — | —
Kalk 3,0t . . . . “54 1,86 Kalk 1,2¢ . . . . 22 1,28, 22 1,28
Dampf 60,0t . . .| 150 | '5,17| Dampf 117¢ ... . | 292 |"18,61| 288 18.34 .
Strom 4500 kWh .- 99|  3,41| Strom 3380kWh . 74 4711 73 4,65
- 29 Lohnschichten . 267 . 9,21} Lohnschichten 9,3. o
. L to und 5,3- . . . . 86 | 5,48 49 ¢ 3,02
Aufsicht .. . T 27 0,931 Aufsicht . . . 18 1,15 .18 1,15 .
Materialien, Druck- o Materialien, Druck- : o
© luft, Wasser .. 3521 12,141 - luft, Wasser . . 169 | 10,77 75 1" 4,78
: Instandhaltung .o 282 | 9,72 Instandhaltung .. 126 8,03¢{ 30. 1,91 .
Kapitaldienst 1 ~| .. | Kapitaldienst : . i
_{1600000 zu20°/o. 1 (484000 zu 2004 " . :
.i. Jahr). . - 865 | 29,83 i. Jahr) . ... -269 | 17,14 269 | 17,14
- "RM. {3346 115,37 ’ . RM. : 1725 (109,931 824 |-52,27
‘lur Il\g o fiir lkg U C
Stlckstoll RM i 0,561 Shckstofl RM [ 0,53 0,25

?}as- und \Vassufach 7 (‘19'30),, S. 767.
Bruckucr;\u..smdustne 1112, Co 5
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: Was die Abwassermengen anbelangt, so kann man belm mdxrekten
Verfahren mit rd. 200 m3, beim halbdirekten mit etwa 120 m3 fir je
1000t durchgesetzter Kohle rechnen. Demgegeniiber treten diese natur-
oemaB bei der. Verarbeltung des Ammomaks auf dlrektem Wege so gut. -
wie ganz zuriick. : :

6. Verfahren zur Gewmnung von Ammomumsulf‘lt ohne Verwendung von-
: Schwefels.mre e

Der starke Wettbewerh der auf’ synthetlschem Wege hergestellten
-Stickstoffverbindungen und der niedrige Stand der Stickstoffpreise haben
den Nebenproduktenbetrieben der Kohlenindustrie immer neue Impulse
zu einer moglichst wirtschaftlichen Verwertung des Ammoniaks gegeben.
Da bei der Sulfatgewinnung die gréBten Unkosten auf die Verwendung
der Schwefelsaure entfallen, beschiftigte man sich in Fachkreisen schon
bereits vor dem Kriege mit-dem Gedanken, den im rohen Steinkohlen- -
gas in reichlicher Menge vorhandenen Schwefelwasserstoff (7 bis 12 g
Schwefelwasserstoff je m3) auszunutzen, um den Bezug fremder Schwefel- :
séure auszuschalten und damit die Selbstkosten bei der Sulfaterzeugung
nach Moghchl\elt zu verrmgernl Gleichzeitig wollte’ man auf dxesem E
' Wege das Gas von Schwefelwasserstoff -befreien?). :

“Die ersten Bestrebungen, die Ammoniak- und Schwefe]gewmnung
in ‘einem Arbeitsgang zu vereinigen, gingen von der. Kokereiindustrie
aus und kniipfen sich an die Namen Walter Feld und Burkheiser. Bei
_dem Verfahren nach Feld wird das gekiihlte und von Teer befreite: Koh-
lengas mit einer Ammoniumpolythionatiosung gewaschen, wobei sich -
‘Ammoniumthiosulfat und freier Schwefel bilden. Durch Behandeln der
Thiosulfatlésung mit schwefliger Sdure; welche .man durch Verbrennen
des sich -elementar abscheidenden Schwefels gewmnt wird Ammonium-
~polythionat zuriickgebildet und- letzteres wieder im Kreislauf zur Wa-
schung des Gases verwendet.  Ein Teil der an gelosten Salzen sich mehr
-und mehr anreichernden: ‘Waschlauge wird ‘schlieBlich durch Erhitzen -
auf Ammoniumsulfat verarbeltet welches als Endprodukt anfallt, wihrend
sich gleichzeitig Schwefel abscheidet. Mit den wissenschaftlichen Grund-
lagen des Polythionatverfahrens haben sich E. Terres und Overdick?2) ein-
gehend befaBt. Die bei diesem Verfahren sich abspielenden Vorgénge
lassen sich durch folgende Umsatzglelchungen darstellen®):

1. (NH),8,05 + 2 NHy + H,S =2 (NH4)2S 03 -5
Bei UberschuB von Ammoniak:
- 2. (NH,8,0, + 2 NH, + H,0= (NH4)2S 0; + (NH,),SO, + S.

Y \Vasser und Gas 20 (1930) S. 348; Gas und Wasserfach 71 (1928), S. 169.
2) Gas- und Wasserfach 71 (1928), S 49.
. 3) Vgl Zeitschrift fir angewandte Chemle 43 (1930), 8. 1048
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Bei Uberschuﬁ von Schwefelwasserstoff ] .
3. (NH4)2S Og +3H,S = .. (NH4)2S O +58 + 3. HQO

4. 2(NH.),8,0, +3 80, + 5 —2 (NH,),5,0,.

5. (NH,),5,0; (heiB) C _(NH4)ZSO 1 s0, + S oder

:bel Anwesenheit von Thiosulfat:
5a) (NH4)2S4O +2 (NH4)25203 =3 (I\ H4)2SO +58

" Der Grundgedanke des von Burkhelser angegebenen Verfahrens
besteht darin, den auf irgendeine Weise aus dem Gas abgeschledenen
Schwefel zu- verbrennen und die . dabei gebildete schwefhge Sdure in
eciner Absorptionsanlage an das vorhandene Ammoniak zu einer Ammo-
niumsulfit-Bisulfitlauge zu binden. Hat sich die Waschlauge geniigend
init neutralem Sulfit angereichert, so scheidet sich letztere als das schwe-
rer losliche Salz in fester Form ab und kann schlieBlich durch Oxydation
"an derLuft in Ammomumsulfat iibergefiihrt werden. Der Oxydationsvor-
gang verlduft ]edoch sehr langsam, so daB er fiir die Praxis nicht in Frage
wommt. Nach einem Vorschlag von E. Terres und Heinsen?) wird die
Dxydation zu Sulfat am besten in der Waschlosung selbst vorgenommen. .
~ Beiden' an sich sehr sinnreich durchdachten Verfahren hafteten gewisse
Mingel an; zudem lieBen sich die ziemlich verwickelten chemischen Ver-
{ahren nlcht ohne weiteres in den normalen Betrieb. eingliedern.” Die
weschilderten Verfahren konnten.— wenigstens in ihrer urspriinglichen
Form — keinen Eingang in die Praxis finden und besitzen heute nur
noch’ theoretisches Interesse. ‘Wegen ‘der Einzelheiten dieser Kombina-
tionsverfahren muB in diesem Zusammenhang auf das einschlagige,
vecht umfangrelche Schrifttum verwiesen werden. In den Jahren nach
dlem Kriege sind eine Reihe.von Versuchs- bzw. GroBanlagen entstanden,
die aber groBtenteils wieder stillgelegt werden muften, ohne daB die ge-
nannten Verfahren eine endgultlge und praktisch brauchbare Losunn'
in groBtechnischem Mafstabe gefunden haben.

Im Jahre 1927 hat die Heinrich Koppers A. G. das Verfahren der
Sulfatgewinnung auf.dem von Walter Feld gewiesenen. Polythlonatwege
wieder aufgegriffen und weiter ausgearbeitet.. Es ist. gelungen, in diesem
Verfahren, welches als »Cyan- Ammonlum Schwefel- ¢ abgekurzt »C-A-S-
Verfahren« bekannt -ist, -alle drei. Bestandteile aus dem Gase in der
Weise zu entfernen daf}. der Stickstoff des Cyanwasserstoffs als Ammoniak-
stickstoff zusammen mit dem im Gas vorhandenen Ammoniak und dem
-Schwefelwasserstoff in- Ammoniumsulfat ubergefuhrt wird. . Die’ Arbelts—
weise des C: A S- Vexfaluen% 2y gestaltet sich wie fo]rrt

1) Gas- und Wassel f:lbll 72 (19 79 2 5. 994; vgl. Gas- und \Vasserfach 70 (1927),

. 309, S.4157. ( S

%} Koppers: Mltte:lungcn 11 (19"9) Heft 1, S. 66; Gluckauf 6.) (19"9 1704;

Chemlker -Zeitung 53 (1929), . 909; Gas- Journal 188 (1929), S. 643. - )

':?*
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Das von den Ofen kommende Rohgas wird in iiblicher Weise ge--
kiihlt und in einem Teerscheider vollstandig von Teer befreit.’ Pie hier-
bei sich ausscheidenden Kondensate werden hierauf in Teer und Afnmo'—.

‘niakwasser getrennt. Letzteres ‘wird in einer - besonderen Konzentra-
tionsanlage auf einen Gehalt von 8 bis 12% Ammoniak konzentriert
und einer Waschanlage zugefiihrt. In dieser berieselt man.das von den
Kondensaten befreite Gas mit umlaufenden Laugen, die zum Teil in’
einer besonderen Anlage immer wieder regeneriert weérden, wihrend ein -
"anderer Teil zwecks Umsetzung in. Polythionat bzw. Sulfat mit schwef-
liger. Séure behandelt -wird. Die erhaltene Polythionatlauge gelangt
hierauf in eine Autoklavenapparatur, worin periodisch ein -Umsatz der
Lauge in Ammoniumsulfat und freien Schwefel erfolgt. Letzterer kann-
direkt in flissiger Form abgezogen -werden, wihrend die etwa 50proz.
heifle Sulfatlauge in Eindampfern auf festes Ammoniumsulfat verarbeitet .
und anschlieBend in Zentrifugen trockengeschleudert wird. Der erhaltene
- Schwefel wird zum Teil in dem Verfahren selbst wieder bendtigt; etwa
vorhandener UberschuBschwefel steht in handelsiiblicher Form zum
Verkauf zur Verfiigung. Die Vorteile dieses Verfahrens ‘sollten darin
liegen, daB das Ammoniak und der Schwefelwasserstoff - restlos” ohne
‘Verwendung fremder Sédure, in Sulfat und freien Schwefel iibergefiihrt
werdén. Zudem eriibrigt sich bei Anwendung des. C-A-S-Verfahrens
eine besondere Schwefelreinigung; auch wird das Gas gleichzeitig von.
‘seinem Cyanwasserstoffgehalt" befreit. Durch Uberfithrung des Cyan-
wasserstoffs in Ammoniumsulfat erhoht ‘sich ferner die Ausbeute an
Sulfat je nach dem Cyanwasserstoffgehalt um 8 bis 159%,. Das Verfahren
hat sich im praktischen Betrieb jedoch namentlich infolge auftretender
Korrosior}sschwierigkeitén nicht bewihrt. S » R

.In den letzten Jahren wurden von seiten der 1. G. Farbenindustrie
das Feldsche Polythionatv,erfahren' wieder aufgegriffen und .in neuer -
Ausfithrungsform mit Erfolg in die Praxis  eingefiihrt, - woriiber - Over-
"dick?) und Bihr?) eingehend berichtet haben. : : : :

. ‘Von weiteren Verfahren, welche in neuerer Zeit in erhohtem MaBe
Gegenstand eingehender Versuche gewesen sind, sei u. a. das Verfahren
der Gesellschaft fir Kohlentechnik . erwéhnt?). Bei diesem wird im
_Gegensatz. zum Kopperschen C-A-S-Verfahren zunéchst in einem Hor-
denwischer der Cyanwasserstoff mit einer wisserigen Aufschlammung von
elementarem- Schwefel unter Gewinnung einer Rhodanlauge herausge-
_nommen.. In teilweiser Anlehnung an die Arbeitsweise von  Burkheiser
wird hierauf das cyanwasserstoffreie Rohgas mit einer ammoniakalischen
' “1) Zeitschrift fiir angewandte ‘Chemie 43 (1930), S.1048.
© %) Glickauf 78 (1937), S. 901 L _ - .
) 3) - Brennstoff-Chemie 8 (1927), S. 168; Gas- und Wasserfach 71 (1928}, S. 171;
W. Gluud, Handbuch der Kokerei, Bd. IT, Halle 1928, 8. 110; Gliickauf 72 (1936),
.S, 399. ' . ' C ’ )
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Aufschiérﬁmurig' von Eisénhydroxyd gewaschen und_das gebildete -

riert. Hierbei wird Eisenhydroxyd und Schwefel- zuriickgebildet; letz-
terer scheidet sich als-leichter Schaum auf der Oberfliche ab. Das ur-
'springlich in der Hauptsache der Entschwefelung dienende Verfahren
wurde. von dér ‘Gesellschaft- fiir Kohlentechnik dahin erweitert, den
'Schvwefel zur Gewinnung von Ammoniumsulfat _héranzuziehen'). Dies
geschieht in einfacher Weise dadurch, daB in die ammoniakalische Wasch-
-Hu551gke1t schweflige Saure emgeleltet wird, welche: man- durch Ver-
brennung- eines Tells “des. im Verfahren erzeugten Schwefels gewinnt.
Es bildet sich hierbei Ammoniumsulfit, welches sich-schlieBlich mit dem
in fein verteilter Form in der Waschflusswkelt enthaltenen Schwefel
zu Ammoniumthiosulfat umsetzt. Die belm Wasch- und Oxydations-
verfahren sich absplelenden Vorgange Ver]aufen nach folgenden Reak-
tionen: . .

10 2Fe(OH)3+3HS =2 FeS +S 46 H,0,

2. 2°FeS +3/20, +3 H,0 =2Fe(OH); + 25, -
'3. 2 NH, + SO, + H,0 = (NH),80,,
4. (NH,),50; + S = (NH,),S,0s.

Hat swh die Waschflissigkeit, welche immer wieder umgepumpt w1rd .
ceniigend mit loslichem Ammoniumthiosulfat angereichert, so wird ein
-'Teil davon abgezogen. Nach Absitzenlassen des Eisenschlamms 1aft
man die klare Thiosulfatlésung in . die drucklos arbeitenden’ Zersetzer
ab, in denen das Ammoniumthiosulfat unter Zusatz von 60grad1ger
5chwefelsaure bei etwa 100° zersetzt wird:

© 3(NH,).8,0; + H,80, = 3 (NH,),80, +4 S + H,0.

Theoretisch kommt man demnach etwa mlt einem Drittel der im’ nor-
malen -S#ttigerbetrieb bendtigten Sadure aus. Nach. Abtrennung des
Schwefels durch Ausschleudern kann die noch schwefelsaure . Sulfat-
15sung zur Nachwische verwendet werden, um das im Gas hinter dem
-Schwefelwischer | entsprechend seinem Dampfdruck noch vorhandene
‘Ammoniak herauszunehmen. AnschlieBend gelangt die sulfathaltige
Losung zur Verarbeitung auf Salz in den Verdampfer. Zwecks weiterer

Ersparnis an Schwefelsaure kann ein UberschuB an.Schwefel zu schwef-
liger Séure verbrannt und zur Zersetzung des Thlosulfats zu Sulfat ge-
maf der Gleichung

2 (NH,),S, O + SO =2 (NH4)2SOA + 3 S
“benutzt werden ' '

, Nimmt man ‘an Stelle von Schwefelsaure Salpetersaure oder Phos—
phorsiure, so bietet sich die Méglichkeit zur Herstellung von Misch-

1) -Gliickauf 74 (1938), S.126. -
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dungersavl'zen Bei Verwendung von Salpetersaure verlauft -die Zer-
setzung des. TthSll]fatS belsplelswelse nach folgender Glelchung

3 (NH,);8;0; + 2 H NO = 2/(NH,),SO, -+ 2NH, NO; + 4 S + H,0.

Man erhalt auf diese Weise den unter dem Namen 1 \’Iontansalpeter be-
kannten Mlschdunger Was' die im Verfahren bei der Cyanwasserstoff—
wische gewonnene Rhodanlauge betrifft, so kann diese nach einem Vor-
schlag der Gesellschaft fiir. Kohlentechmk durch Zusatz von Schwefel— -
sdure ebenfalls zZu Ammomumsu]fat zersetzt, d. h. verseift werden '

NH, CNS + H,S0, + H;0 = (NH,),S0, -+ COS.

Das nébenbei geblldete gasformige Kohlenoxysulfid kann schhethh
“zu Kohlendioxyd und schwefliger. Ssiure verbrannt werden. =

Auf diese Weise wird -also auch der in Form von Cyanwasserstoff
" vorhandene Stickstoff an Schwefelsiure gebunden und der zur Rhodan-
bildung aufgewendete Schwefel wieder als schwefhge Saure” zuruckge-»

- wonnen.

Das beschrlebene Verfahren hat-sich in einer GroBanIage auf- der
- Kokerei Kalserstuhl 2 in Dortmund berelts in dreuahrlger Betrlebszelt
bewihrt. g
Schumacherl) berichtete uber ein von der Lurcrl Gesellschaft ent-
wmkeltes Verfahren, welches erstmahg auf dem Gaswerk in Frankfurt

a. M. emgefuhrt wurde. Dieses ge-

_ PO ¢ R stattet einen Teil der fiir die Sulfat- .

: .. gewinnung nach dem indirekten Ver-

), Hererennungsgase - fahren benétigten Schwefelsdure aus
' I . denAbgasen des Ammoniaksittigers’

selbst herzustellen. Abb. 22 - zeigt
den schematischen Aufbau der Em—
rlchtunc

Kttt )
= Dle etwa 20 bis 30 Vol.-%, Sch\\ e-
Kibwvasoer ;- S felwassersto_ff _enthaltenden Ab- '
P S | mimwasser ~ schwaden des Sittigers werden unter
schwaden) ) - i - : : . A e .
= bt = 4yes Luftzusatzmittels einer Ziindflamme

g : in" einem - Schwefelwasserstoffofen

_Abb. 228" Apparatur zur Herstellung von verbrannt. Die gebildeten Verbren-
Sch“erelsaure aus_den Abschwaden des . 3

Ammomaksattlgers nungsgase, welche ungefihr 3 bis

-5 Vol.-9, Schwefeldloxyd 3 bis

8 Vol -% - Wasserdampf und 7 bis 9 Vol.-%, Sauerstoff (der Rest ist

Stickstoff und’ Kohlendloxyd) enthalten, treten mit einer 'lemperatur

von 400 bis 4500 in den eigentlichen Kontaktofen ein, in welchem eine

Oxydation von Schwefeldloxyd zu Schwefeltrioxyd stattfindet. - Der

.Kontaktofen’ besteht aus:einem Behalter mit eingebauten Horden, auf

1) Gas- und “asserfach 77 (1934), S. 337
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denen eine Vanadm Kontaktmasse ausgebreltet liegt. Er ist mit einem
Kithlmantel versehen, durch welchen Kiihlluft mit natiirlichem Zug
hindurchstreicht. Bei Inbetriebnahme der Anlage wird der Kontakt- -
behialter mittels einer Zusatzhexzung zunichst auf die “erfaorderliche
Reaktionstemperatur von 400° aufgeheizt. Unmittelbar unterhalb des
Kontaktbehilters ist -ein - R6hren-Kondensator an'geordnet welcher ‘mit
'Wasser gekiihlt wird.. In dem Kondensator fillt eine wasserhelle.-Saure’
von sehr hohem Reinheitsgrad mit einem Gehalt von 90%, Schwefelsiure
an. Mittels eines Ventilators werden die schwefeldioxydhaltigen Ver-
brennungsgase des Ofens ‘durch die gesamte’' Einrichtung hindurchge-
saugt und gleichzeitig die Abgase des Kondensators mit einer Temperatur ~
von 90° abgefiihrt. .Durch das neue Verfahren 148t sich etwa ein Fiinftel.
der fiir die Sulfaterzeugung erforderlichen Siuremenge gewinnen. Daj
‘rund die Hilfte der gesamten Unkosten der Ammoniakfabrik auf '_clenI
Bedarf an  Schwefelsdure entfallt, wird auf" diesem Wege bereits eine
merkliche' Senkung der Gestéhuhgskosten erreicht. ‘Gleichzeitig werden .
so die lastigen Abschwaden der Sattlger in gewmnbrmgender Weise be—
seitigt. -

Eine gleiche derartlge Anlagel) ist seit Juli 1935 .auf einer GroB--
Lo’keren im Ruhrgeblet 1n Betrieb, welche aus den Abschwaden der ..
sueht zZu erwarten daBl in den nichsten Jahren eine ‘grofere Anzahl‘
von Kokereien ebenfalls zu- dieser Art der Abschwadenentschweflung
ithergeht. Nach einer Mlttelluno von Hoelzer?) ist ‘'man auf dem Frank-
fnrter Gaswerk dazu uberrregangen den Schwefel des Rohgases zu seinem
“groBeren Teil -dadurch nutzbar zu machen, daB man den Schwefel-
wasserstoff aus dem Gase mittels Ammomakwasser zu etwa 70%, heraus-
"wiischt und die erhaltene Lésung in einem Entsiuerer auf etwa 96°
crhitzt. ‘Der Schwaden, welcher etwa 149, Schwefelwasserstoff, 329,
lxohlendloxyd und 59, Wasserdampf enthilt, wird zur. Abschelduncr’
(des Ammoniaks gekiihlt und mit Schwefelsaure gewaschen.  Das etwa
309, Schwefelwasserstoff und 70% Kohlendloxyd enthaltende Restgas.
~wird schlieflich nach dem Kontaktverfahren auf  Schwefelsdure ver-
arbeitet. Nach der Ammoniakwische enthilt das Rohgas noch etwa
2 g Schwefel/m? und wu-d in einer Trockenrelnlgunc vollstandlg ent- -

schwefelt : ' .

. In dem Bestreben, sich be1 der Erzeugung von Ammomumsulfat von
dem Bezug von Schwefelsaure moglichst unabhingig zu machen, wurde
von der Thiiringer Gasgesellschaft Leipzig das sog. Elektrostlckstoff—
verfahren?*), System Dr Tern, entwickelt. ,Das_an sich einfache Ver-

1y Chemlsche Fabrik 8 (1935), S. 415.. : o .

2). Gas- und Wasserfach 48 (1985), S. 894. -
. . 3) Gas- und Wasserfach 72 (1929), S. 911; Gluckauf 65 (1929), ‘S 1/03, Chemx-
ker- Zeltuno 33 (1929), S. 833; Brennstoff Chemie 12 (1931), S. 293..
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fahren kann in gewisser Beziehung als eine Fortfiihrung des von burk- .
heiser beschrittenen Weges angesprochen werden. Bei dem ' Tern-
verfahren wird die bei der trockenen Schwefelreinigung anfallende,
ausgebrauchte Reinigungsmasse in einem' Ofen abgerostet und ‘das
sich hierbei entwickelnde ‘Schwefeldioxyd in einem -elektrischen’ Licht-
bogen'in Schwefeltrioxyd verwandelt. Hierauf wird letzteres zusammen -
mit Ammoniakgas, welches man aus Gaswasser durch Abtreiben. in den
bekannten - Kolonnenapparaten gewinnt, in einem  Elektrofilter als
schwefelsaures Ammoniak niedergeschlagen.  Um - die gebildeten  Salz-
kristalle schnell .und restlos abzufiihren, ist die Reaktionskammer als
elektrischer Staubscheider ausgebildet, aus dessen Unterteil das sich .
ansammelnde Salz mechanisch ausgetragen wird. Das Sulfat fillt als
trockenes und streufihiges Produkt mit einem Stickstoffgehalt von ca.
229 an und kommt unter dem Namen Elektroammon in den Handel.
Die Feuchtigkeit der.Gase Ammoniak und . Schwefeltrioxyd + Luft
-geniigt, um den fiir diesen Proze8 notwendigen Wasserdampf zu liefern.
. Der Vollstandigkeit halber seien in diesem Zusammenhang noch
die Ammoniakgewinnungsverfahren von Cobb und Muhlert erwihnt.
Cobb?) “verwendet in einem Schleuderwascher eine Zinksulfatlosung,
wobei sich beim Waschen des Rohgases durch Aufnahme von Ammoniak »
und Schwefelwasserstoff. Ammoniumsulfat sowie Zinksulfid bilden.
Durch Eindampfen der Lauge wird das Sulfat .als Riickstand gewonnen
und 'das Zinksulfid  durch Abrésten auf dem Umweg iiber das Oxyd
durch Behandeln mit - Schwefeldioxyd wieder in Zinksulfat zuriickver- -
wandelt,  welches 'man erneut dem Betrieb als Waschmittel wieder zu-.
fithrt. L R . 5

- Bei dem Verfahren von Muhlert?) wird der als Schwefelwasserstoff'

im Gas vorliegende Schwefel nicht zur Bindung des Ammoniaks heran-
gezogen. In diesem Falle wird an Stelle der Schwefelsiure. der im Gips
enthaltene Schwefel  zur Sulfatgewinnung nutzbar gemacht. Das an
sich langst bekannte und von der J. G. angewandte Verfahren ist jedoch
nur in’ groBtechnischem MaBstabe wirtschaftlich und ‘hat bisher aus-
schlieBlich fiir das ‘synthetisch erzeugte Ammoniak Anwendung ge-
funden. In Gaswerken und Kokereien hat sich das Gipsverfahren nicht
* eingefiihrt. . ‘ ' :
- .. DBesonderes Interesse' verdient das neue Katasulf-Verfahren- nach '

Bahr®) zur Gewinnung von Ammoniumsulfat aus Kohlendestillations-
gasen. Das typische Merkmal aller bisher erwihnten Verfahren besteht

1) Gas- und-Wasserfach 68 (1925), -S. 801; 78 (1930}, S. 771 : ;

- %) Erdol und Teer 2 (1926), S. 749; Gas-Journal 192 (1930), S. 736; Gas- und.
Wasserfach- 72 (1929), S. 1130; 73 (1930), S. 773; Brennstoff-Chemie 11 {1930),
-8, 396, SR ) i : - . S
'3 'Gas-.und Wasserfach 71 {1928), S.204; Gliickauf 73 (1937), S..901; vgl. -
DRPP. 510488, 634427, 576137 u. a. : o ’ ,
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darin, daB der’ auf irgendeine Weise anfallende Scliwefel fir sich mit
Luft zu Schwefeldlow:yd verbrannt ‘und dann als solches wieder ‘in
das Verfahren eingefiihrt wird. In dem -Kontaktverfahren -rach Béhr
ist die Méglichkeit gegeben, diesen Umweg zu vermeiden. Durch. An--
wendung eines besonderen Kontaktes gelingt es, eine selektive Oxydation
“von Schwefelwasserstoff mit Luft zu Schwefeldlo\:yd bei etwa:350 bis -
4500 C herbeizufiihren, ohne daB ~— abgesehen von organischen Schwefel-
verbindungen - — (r]elchzeltlo' andere oxydierbare Gasbestandteile mit-
oxydiert “erden D1e emzlge hierbei auftretende Nebenreaktion beruht
je nach dér Menge des'im Gas vorhandenen Wasserdampfes auf der voll-
“stindigen oder tellwelsen Umwandlung des Cyanwasserstoffs in- Ammo-
niak. Das die Kontaktmasse verlassende Salz enthilt nach seiner Kiih-
lnng Ammoniak ‘und Schwefeldlo\yd, somit beide Verbindungen in
giner Form, welche sich leicht in Ammoniumsulfat als Endprodukt. um-
wandeln ]aBt Eine genaue Beschreibung des Katasulf-Verfahrens findet
~sich.im Abschnitt »Schwefelremlgung und Schwefelgewmnuncr«, worauf -
‘in diesem Zusammenharig verwiesen wird. ' :
Der Hauptvorteil des neuen Verfahrens ist darin zu suchen daB dle,
. Gestehungskosten fir 1t Sulfat etwa 109, niedriger sind als bei der
itblichen Ammoniakgewinnung nach dem direkten oder indirekten Ver- -
fahren, und daB die Entschwefelung des Destlllatlonsgases ge\nsser-v
maBen kostenlos erfolgt. ,
‘ Das Kontaktverfahren hat. sich ‘bereits in mehrjahmgem Betrieb
auf einer Versuchsanlage mit einem stiindlichen Gasdurchsatz von
7000 m3-als. brauchbar erwiesen. Anfang 1937 ist das neue Katasuli-
\ erfahren auf einer Kokerei zur Verarbeitung der gesamten Gaserzeugung
: Hohe von 750000 m3/24 h in Betrieb - gekommen Legt ‘man fiir das
!\okerelgas des Ruhrgebiets eine -Schwefelmenge von 130000 t/Jahr zu--
trunde, so konnten nach diesem neuen Verfahren jahrlich etwa 90000 t
in Form von Ammoniumsulfat und daruber hinaus noch etwa ‘%OOOO
his 40000t als elementarer Schwefel gewonnen werden:
. Von samtlichen, auf nieuén Grundlagen aufgebauten. Verfahren zur
-H erste]]ung von Ammonmmsulfat unter Ausnutzung des Gasschwefels,
welche in den vergangenen Jahren entwickelt wurden, sind vor allem
das Katasulf-Verfahren und das Verfahren der Gesellschaft fiir Kohlen-,
technik zu nennen. Wahrend bisher alle in. dieser Rlchtuncr unter-
nommenen Versuche nicht' iiber das- Versuchsstadium lnnauskamen
wurden diese beiden Gewmnungsverfahren in. ihrer Entwicklung zum
AbschluB gebracht und ‘haben. erstmalig zu einem praktischen Erfolfr
gefiihrt. Mit" Riicksicht auf ihre zweifellos vorhandene ertschafthch—
keit und auf die infolge* der auBerordentlichen ertschaftsbelebung
nach 1933 bedingten Steigerung des Schwefelsiureverbrauchs in Deutsch-
land werden vor allem diese Verfahren einen starken Anreiz fiir ihre
B mfuhrung in der  Kokerei- und Gaswerkspraus bilden.
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- Die Anwendung dieser Verfakren hat allerdings eine ifﬁllige Um-
gestaltung der nassen und trockenen Schwefelreinigung zur Voraus-..
* setzung und diirfte daher nur fiir Neuanlagen in Frage kommen. ‘

- E. Die Verarbeitung des Ammoniaks auf vweite're Stickstoff-
- ~ . verbindungen. ' -
1. Ammoniumchlorid und Ammoniumbikarboriat. -

AuBer auf Ammoniumsulfat wird das Nebenproduktenammonialk
bzw." das konzentrierte Ammoniakwasser namentlichim Kokereibetriel
zum Teil auch auf Ammoniumchlorid und Ammoniumbikarbonat ‘ver- .

~arbeitet. o e ' S

Der einfachste Weg zur Gewinnung von Chlorammonium (Salmiak)
besteht darin, daB man konzentriertes Ammoniakwasser mit Salzsiure
neutralisiert ;und die Ldsung eindampftl). Hierbei wird so verfahren,
dal man das konzentrierte Ammoniakwasser in langsamem, regulier- .’
barem Strome. einer berechneten Menge Salzsdure von bestimmten: -

" Dichteverhaltnis zuflieBen 1laBt, wiahrend gleichzeitig PreBluft durch die
Flissigkeit streicht. Vielfach werden auch beide Flissigkeiten gleich-
zeitig in ein Neutralisationsgefa gebracht, und nach erfolgter Reaktion -
wird die Mischlauge eingedampft, bis man eine -hochgesittigte’ Lésung
von Salmiak’ besitzt.. Aus dieser wird in verbleiten Kristallisations-
-gefiBen das feste Salz gewonnen und letzteres durch Umbkristallisieren
~oder durchSublimieren-gereinigt. - .. - o S
. -Der Arbeitsvorgang bei’ der ‘Herstellung von Chlorammonium ist
aus Abb. 23 zu ersehen. Von einem Hochbehilter aus wird das konzen- -
trierte Ammoniakwasser (179 Ammoniakgehalt) in die Neutralisations-.’
gefdBe 7, und zwar gleichzeitig zusammen mit Salzssure von 20 bis 210
B¢ -eingeleitet. Dabei ‘ist. das Mischverhiltnis beider Fliissigkeiten so
. zu halten, daB _der Inhalt der GefifBe dauernd etwas sauer ist, um Am-
moniakverluste zu vermeiden. Erst kurz vor Beendigung. der Neutrali-
sation wird-die Siurezugabe so verringert, daB die Fliissigkeit -schwach
alkalisch- wird. Die NeutralisationsgefiBe sind mit saurefester Aus-
kleidung versehen und enthalten Riithrwerke. Die abziehenden Dampfe, -
welche Ammoniumchlorid, Kohlendioxyd und Schwefelwasserstoff ent.
halten, werden nach einem -wasserberieselten - Steinzeugskrubber 2 ge-
leitet. Das Waschwasser wird im-Kreislauf iiber den Skrubber gepumpt,
bis es sich auf 8 bis 109, ‘Salmiakgehalt angereichert. hat. Alsdann
wird es dem MischgefiaB 3 zugefiihrt und durch frisches Wasser ersetzt.
~Den Inhalt der NeutralisationsgefiBie saugt man durch Heber ab und
leitet ihn durch eine Rinne ebenfalls in das MischgefaB. Hier wird die

1) Chemiker-Zeitung 51 (1927),-S. 489.
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aus der Kristallisation Auruckgebhebene Mutterlauge sowie das Skrubber-
wasser mit' der frischen Salzlauge vermischt. Eine sdurebestindige
‘Pumpe 4 fordert hierauf die Mischlauge nach den Konzentratmnsgefaﬁen
$ und wird dort unter Benutzung von Dampfschlangen so lange einge-
dampft, bis man eine gesittigte Losung von. Salmiak -bei 100° besitzt.
Die Abdampfe aus den KonzentrationsgefiBen gelangen nach einem

* Abb. 23. Anlagé zur Erzeugung von Chlorammonium ‘(Bau,:u;t Zimmermann & Jansen).

- weiteren Skrubber 6 und.werden dort durch-Waschung mit Wasser
von den ibelriechenden Bestandteilen befreit. Nach Beendigung des
Emdampfprozesses iiberlafit man die salzhaltige Flissigkeit kurze Zeit
der Ruhe zum Absetzen evtl. vorhandener Unreinigkeiten. Hierauf he-
bert man die Flussigkeit in holzerne, mit Tuchfiltern ausgelégte Filter-
“bottiche 7 ab. Diese sind mit Helzschlangen versehen, um die richtige
Temperatur einzuhalten und- ein Auskrlstalhswren in den Bottichen zu
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vermelden Die filtrierte Lauge flieBt schlieBlich in ‘Holzrinnen nach den-
KristallisationsgefidBen 8 ab, in denen im Verlauf von einigen Tagen die-
Kristalle zur Ausscheldung gelancren Die Mutterlauge wird abgehebert
und in das Mischgefal 3 zuriickgeleitet. Die Kristalle werden mit Holz
schaufeln herausgenommen und auf einen Abtropftlsoh 9 gebracht. Hier-
nach wird das Salmiaksalz noch zweckman 1n der Zentrlfuoe 10 tr(—
schleudert und auf einer Darre getrocknet.

'Ein anderes .Gew mnunvsverfahren beruht darauf, daﬁ man in An-
lehnung an den Solvay- SodaprozeB das aus Gaswasser  abgetriebene
Ammoniak zusammeén mit Kohlensdure -in -eine gesittigte Kochsalz—
16sung einleitet. . Das primir entstandene Ammonlumblkarbonat setzi.
‘sich’ mit dem- Chlornatnum zu Natrlumbxkarbonat und Ammomum— _
chlorid um: '

\IaCl + T \'H HCO = NaHCO + '\IH4CI

Das 1nfolge seiner oermgeren Loslichkeit ausfallende \‘atrlum—
bikarbonat, wird abfiltriert und die Lésung eingedampft, aus der ‘sich
‘beim Erkalten das Ammoniumchlorid ausscheidet. Aus den Endlaugen
kann der Salmiak auch durch: Tiefkithlung abgeschieden werden

Nach einem neueren Verfahren der Gesellschaft fiir Kohlentechnik} ;
- wird das Chlorammonium aus Ammoniak, Kohlendioxyd und Kochsal:-
~unter Verwendung eines leicht -18slichen Zwischensalzes (NaNQy) her-.
gestellt, welchies gewissermaBen als Reaktionsiibertriger dient. Die
: Umsetzung vollzieht sich nach folgenden Glelchungen '

 NaNO, 4 NH,HCO, = NaHCO, + NH, NO,,
© NH,NO; + NaCl ' = NH,C! + NaNO,.

* Der Salmiak stellt ¢in dem Ammomumsulfat glelchwertlges Dunge-
mittel -dar, findet ‘aber als solches nur geringe Verwendung. Dagegen
- hat sich -ein ‘Gemisch von Salmiak und kohlensaurem Kalk, das sog.
- Kalkammonium_ fiir Diingezwecke gut bewihrt. Nach ‘einem Bericht
von A.- Thau?) wird Salmlak in einfacher Weise dadurch erhalten, daf}
man aus . Gaswasser ‘das fliichtige Ammoniak mit Dampf austrelbt und -
das so behandelte Wasser welches in der Hauptsache Chlorammonium -
enthalt, auf festes Salz emdampft Das so gewonnene Produkt soll
ohne wexteres zur Diingung verwendbar sein. :

~ Das Ammoniumbikarbonat hat sich als’ Diingesalz seiner Fluchtlgkelt
wegen noch nicht einzufithren vermocht. Es hat den Nachteil, daB es
an der Luft langsam unter ‘Abspaltung von Ammoniak und Kohlen-
dioxyd verdunstet. . An sich ist das Ammoniumbikarbonat als ein idealér
Stickstoffdiinger anzusprechen da.das darin an das Ammoniak ge-
v bundene Kohlendioxyd selbst ein w1cht1ges Pflanzennahrmxttel darstellt

‘1) Zeitschrift fiir angewandte Chemle 13 (1930); 190
2) Gas- und \Vasserfach 68 (1925), S. 799.
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er Versuche gezeigt haben steht die Diingewirkung des Bikarbonats
derjenigen des Sulfats und selbst des: Salpeters kaum nach?). Als erste
Kokerei hat die: Phonix-Zeche Holland in Gelsenkirchen-Wattenscheid
die Produktion dieses Salzes aufgenommen-) Die Arbeltswelse gesta]tet
sich dabei ‘wie folgt: :

In einen zur Halfte mit Gaswasser von etwa 10% Ammomakgehalt
beschickten . Sittiger wird Kohlendlo‘cyd -eingeleitet. Letzteres wird
dem Kobhlendioxydscheider einer ‘Anlage zur Herstellung von' ver-
“dichtetem. Ammoniakwasser - entnommen.  Zur Vervollstindigung ' der
Absorptlon sind dabei mehrere Sattiger hintereinandergeschaltet, welche
mit einem - Kiihlmantel ".zur Abfuhrung der auftretenden Reaktlons—
wiirme versehen sind. AuBerdem besitzen die SittigungsgefsaBe besondere .
Rithrer, um eine méglichst innige Vermischung der Fliissigkeit mit dem
emcrelelteten hohlendm\yd zu errelchen Glelchzeltlg w1rd infolge der
_ Ruhrbewegunn‘ eine Kristallisation in Bewegung und-dadurch ein streu-
fihiges Salz unter Vermeidung von Krustenbildungen " erzielt. Nach:
Luendlgung der Bikarbonatbildung, - welche ca. 10 bis 12 h dauert,
- wird-der .Inhalt abgezogen und. das gewonnene Salz von der Mutter-'
 lauge -durch Zentrlfumeren getrennt. "Fir die Bikarbonaterzeugung"
- liegen beim 1nd1rekten wie auch beim halbdirekten: Verfahren-die Ver-
_lmltmsse insofern ﬂ'unstlo' als hierbei das. im. Entsédurer anfallende
* Kohlendioxyd unmlttelbar verwendet werden -kann. ‘

Die " Herstellung des. Ammomumbxkarbonats kann auch in der
'\\ cise erfolgen,.daBB man das aus dem Gaswasser abgetriebene Ammoniak
Absorptlonsoefaﬁen wie sie bei der Salmlal\gelstbereltunfr iiblich
'smd, ‘in Wasser aufnimmt, wihrend man gleichzeitig Kohlendioxyd
‘einleitet. Beide. Gase Werden unter Kiihlung absorbiert, bis das Volum-
gewicht der Fliissigkeit 1,4 betragt, was etwa einem Gehalt von 44,259, :
Karbonat entsprlcht Hlerauf erhitzt man die fiir das Kuhlwasser be-
" stimmten Schlangen durch indirekten Dampf und 148t das kohlensaure
Salz bei 70° in mehrere, hintereinanderliegende | Bleikammern sublimie- -
ren. - Das- Ammomumblkarbonat hat als ‘Ausgangsmaterial zur Dar-
_stellung von Harnstoff in den vergangenen Jahren erhohte Bedeutung
erlangt. Durch Erhitzen im geschlossenen GefaB iiber 120° 148t es sich
- unter Wasserabspaltung in Harnstoff iiberfithren,  welcher' das hoch-
wertigste Ammoniakdiingemittel darstellt. : :
Wie A. Thau®) berichtete, hat man im Kokereibetrieb auch schon
. versucht;  das Ammoniak direkt an Phosphorsdure zu binden; groBere
praktische Bedeutung haben diése Versuche jedoch nicht erlangt Die-.
Ammomumphosphate in Velbmduno' mlt Kahum- oder‘ Kalksalzen ge-

s Chemll\er Aextung 46 (1922), S. 693.
“?) Gas-. und Wasserfach 66 (1923}, S. 86.
3) Gas- und Wasserfach 68 (1925), S. 800..
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horen in das Gebiet der Misch- und Volldiinger, deren Herstellung
nicht auf Kokereien und Gaswerken_ erfolgt, sondern bis jetzt nur.den

Diiﬁgerfabrjke’n vorbehalten ist.

2. Salpetersiure und Nitrate.

- Eine wichtige Rolle spielt das Ammoniak als Ausgangsprodukt zur
- Herstellung von Salpetersaure, welche heute fast iiberall nach dem Ver-
fahren von Ostwald bzw. von Frank und Caro durch katalytische Oxy-
_dation von Ammoniakgas gewonnen wird?).. Aus bescheidenen Anfingen
heraus hat sich dieses' Verfahren zu einem der machtigsten/ Zweige der-
chemischen Industrie entwickelt. Die Fabrikation der Salpetersaure
wird im. wesentlichen ‘mit synthetisch gewonnenem Ammoniak durch-
gefiihrt, wogegen dem Nebenproduktenammoniak nur eine untergeord-
nete Bedeutung zukommt. Findet das aus konzentriertem - Gaswasser
gewonnene Ammoniakgas Verwendung, so muB letzteres vollkommer:
frei von Kohlendioxyd und Schwefelwasserstoff “sein, um einer Ver-
~ giftung des  Katalysators vorzubeugen. Zu: diesem Zweck wird das’
Gaswasser in besonderen Riihrwerken mit Kalk vermischt und das ab-
getriebene . Ammoniakgas nach Ausscheidung des Wasserdampfes  in
einem Wascher mit Natronlauge gewaschen. S ' -
. Das Ammoniakgas wird in Mischung mit Luft im Verhaltnis 1:1¢
den Kontaktéfen zugefiihrt, in denen an Platindrahtnetzen bei Rotglut -
die katalytische Verbrennung zu Stickoxyd erfolgt. - Die Weiterver-
arbeitung der nitrosen Gase geschieht in bekannter Weise in einer Kon-
densationsanlage, wobei als. Endprodukt eine Salpetersdure mit einem:
Gehalt von 50 bis 55%, anfillt.” Aus-der erhaltenen’ Saure lassen sich
auf dem Wege der Neutralisation die verschiedensten Salze darstellen.
Das. gebrauchlichste Verfahren zur Gewinnung des .Ammoniumnitrats
beruht auf ‘der Neutralisation von'. Salpetersdure mit verdichtetem
Ammoniakwasser.- Das 'Zusammenbringen beider Fliissigkeitsmengen
~ erfolgt in ‘wassergekiihlten GefaBen aus Ton oder emailliertem “GuB-
‘eisen, wobei man die Zugabe der Fliissigkeitsmengen so einstellt, daf}.
-die Losung nach.Moglichkeit stets neutral bleibt. C ’
.- Ammoniumnitrat ist ziemlich hygroskopisch, weshalb es sich als .
~Diingemittel in unvermischtem Zustand nicht verwenden laBt. Dagegen
:wird es im Gemisch mit anderen Salzen oder auch als Doppelsalz in
lagerbesténdiger Form in den Handel gebracht, so u. a. als Leuna-
oder Montansalpeter, ferner als Kali- und Kalkammonsalpeter. . Seiner
Zusammensetzung nach  ist .das Ammoniumnitrat an sich ein idealer
Stickstoffdiinger, da bei dieser Verbindung, im Gegensatz zum schwefel-

. 1) Chemiker-Zeitung 51 (1927), S. 719; .v‘gl. ‘Chemische Fabrik 5 (1932),
8. 412, - ST . :
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sauren Afnmomak auch der Saurerest eine Dungewu-kung besitzt,
wie dies belsple]swelse auch beim Ammomumphosphat Ammomum—
karbonat und belm Harnstoff der Fall ist.

- F. Anforderungen an Ammonlakprodukte

~ Fir die hauptsachlichsten Ammomakerzeugnlsse der hokerel und
Gasindustrie gelten folgende Beschaffenheitsvorschriftenl):: ’

1. Verdichtetes Ammom,akwas_sevr. :

Bezeichnung Ammoniakgehalt .  Eigenschaften -

a) nicht entsduert = 11 bis 169 . ohne feste Ausscheldungen
b) nicht entsauert - - 169 oder mehr ' ohne Gewahr fiir Ausschei-
L R dungen. .

¢) entsduert, . 16 bis 209, . _ . ohne feste Ausschexdungen
d) entséduert .. 209% oder mehr - ohne Gewahr fir Ausschel-
' : ' : - dungen, .

2. Handelsmarken von Salmlakgelst

a) Chemlsch rem Dichteverhiltnis 091 mit 259, Ammomakgehalt ,
Dichteverhaltnis 0882 mit 35% Ammomal\gehalt
. (Eissalmiak).
Frei von Kohlendmxyd Schwefelwasserstoff und
Empyreumatika, ohne’ Farbung beim Stehen in der
] o Sonne.
b) Technisch rein: chhteverha]tms und- Prozentgehalt an Ammomak_
' ' wie vorstehend.
Frei von Chlor, wasserhell, jedoch smd Spuren von
" Eisen, Emp)reumatlka USW. zu]a551g

- 3: Salzsaures Ammoniak. _
Gehalt,: " Mindestens 19 33% Stickstoffgehalt.

“Beschaffenheit: Leicht. zerreiblich und streufahig.
¥ arbe B He]]grau keinesfalls blau, braun oder grun

Vorschrlften fir die Typenbestlmmuno' von schwefel-
: . saurem Ammoniak?2).

Typ L

Gehal_t. . Mmdestens 20 9% Stlckstoffgehalt

Freie Saure: Moghchst siurefrei, kemesfalls tiber 0,03 A,
~Beschaffenheit: Gut streufihig.

‘Farbe: - Weifl oder schwach getont

1} Nach den \Iormen der deutschen Ammomakverkaufsveremlgung Bochum.
-) Vom Stxckstoffsyndlkat festgclefrt : i



Kérnung: -

Typ II.
" Gehalt:
Freie Sidure:

‘Beschaffenheit :
. WeiB, hellgrau oder hellbraun. -

Farbe:
Koérnung:

Typ 1L
Gehalt:: -

Beschaffenheit:
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" Die Korner des Salzes diirfen nicht groBer ‘als 4 mm

sein. Das Salz darf micht: mehr als 259, Anteile
iiber. 2 mm haben. Mindestens 409%,- der Kristalle
miissen iiber 0,5 mm und. mmdestens 959, der Kri-
stalle iiber 0,2 mm croB sein. .

Mindestens 20 7% Stlckstoffoehalt
Nicht iiber 0,159%,.
Gut streufahlg

Die Korner des Salzes diirfen mcht O‘I‘OBBI als 4 min
sein. Das Salz darf nicht mehr a]s '259%, - Anteile

‘iiber 2 mm  haben: Mmdestens 60% der Kristalle
-miissen ube1 0,2 mm grof} sein.

Alles was nicht unter Typ I und IT fallt.

Mindestens 20,5%, Stlckstoffrrella]t

Noch streufihig.





