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- 1ich geringer als fir Na CL ist (sie
- die 4in unsercn: Sumpf@ﬁasekemmern reilchlich vorhanden iat, nmar

. dm:cha:bx:dmt. Dj.&ser—Dagpf_hatﬁaineniaxd:iameL_tan marp

Wosseling, den 18, August 1941.

Eipe Botrachtuns tibor den in dor Aktonnotisz vom ch
Yoroghlag zur BokHmpiung dexr Enviarbdbildung,

In der Aktonnotiz vom 5e.4.44 wird dioc Vormutung ousgceoirochen,
daf die in unscron Sumpfiommern auftrotcnde Keviare- und Salge
knmtenbilduﬁ untor dexr Binwirlkung wvon YWassordampf erfolgte
Hierzu 1ot a swei in der Zeitschyrift "Elcktrochonie” Jahrgang
1941 S.101 und dexr Chem. Fabrik 1940,S.405 verBffontlichte Ar—
beiten von Fuchs und Spillncr verwiescon, welche die Lslichkeit
ciniger Salze in ¥assecrdazps bel vorsciiedenen Drucken bchandeln,

Die Auswertung der Ergebninsc dieser Ardbeiten {ir ¢ic in unseren
Sumpikammern vorliegenden - erhiltnisse ergibt folgendoss R
Zuniichst cine vcrg_elchcnde Be :rachitung liber die Gri'Benorinung
der nach Spillner my lichon und dexr tatcdohlioh in Kaviar und den
Salzkrusten gefundcnen Ca COx~=Mengen. Nach < Spillner beisrigt die
Lgslichkelt von Na GLy ,da0- .Lgt des Hao-Dampflaslicbsten dexr unter-

- suchten Stoffe bei 407 .

Bei 250 Atmoephb,ren Dampfdruck 600 mg/ je kg Dampi’
" 80 - g mg/ Je "

- Die L¥olichleit von Ca €O in Waaserdampf ist nicht untersucht. Sie :
diirftey da die Losliohbeié von Ca (303 in fliicsisgom Wasscer crhobe
betrigt in Gegenwart wvon 002,

1/200 der Na CL-Loclichkeit),’ auch in Qer Dampfphase weit geringer -
.els fir Na CL sein. S

-Die Ufen einer Kohlekanmer werden otiinilich von e‘ma 5 to Hgg-Dgpf =
a .

.'Denack kinnten nach ¢ plllnﬁr vom . Dampf folg,ende Ca u03—r'zengen mit-
g@fahrt werden: ‘

‘:nenr. die Ca C03-Lbslich.hcit 1/1 der Loslichkeit von Na CL betrhgt
in einer Bﬁtriebspcri{w C Ve T0° Tagen

"\ ) ‘ | N | 1/10 R S | JO | : NN, BN
" oW : X b 1/100 n 0 O S
et a " o ﬁ T 1/200 "o n 'n» ‘ "-'n

ZtuLzreit der—stazzken_xaviar- und ¢nl: ';bmqeiuung fe.nf en sich bis? |

%0 to Ca- CO3 in den susgebouten Cfen einer Kohlcknmmex'. g

' Das 1ot das 600 =, 6000-, 60 000= und .120" ooo-fache ‘der oben ange -
gebcnen 3 Losl).c -lmitswcr te von Ca. c.,03 : .

hciterhixn &La 131% unvors uellb o wie die Auﬂscheumng von festen
Ga. COz sus der Damzfldsang erfolgen ooll. Geldote Stoffe scheiden :
s:.ch aa‘mlich dann ab, wenn, wie be lenriclsweise durch la:!.n cl'ung
Qj,,r Unteriks 15y nie vberstittigung Uoungm oix Jach
den in der Arbeit von Spiliner- -.mga “hyten zal 1enangaben kdnnte
eine Ubersiitt gung bei fallendem Druck und. fallender PTemperatur
erfolgen. Diese Bedingungen treton wohl in einer Da:np"turbine,
‘night a'ber in unseren Kohletfon eine - L
Die Arbeiten wvon Spillmer sind demmach als Beweis dafur anzusehen.

das8 im- Bgos-nampf gelistes Ca. coﬁ bei der Ca CO,=Absck einnng in-. 3
unseren: Lohlelien keing_oder eb nfalle ‘nur oing eahr un ergaordne-
. be Rolle ‘spielen kann. I 5 : . _

Aus den in der Aktermotiu Uomachten Vorschl gen, dem Kaviar




|durch chemicche Mittel zu Leibe rvu gehon, ist ersichtlich, dag dem
Vor. ansex (i1e zahlreichen Ubor die Kavi rbildung gomachten Ardeiten
inosbooondere dor l.G, Louna unbo::annt sind, Die dort gemach ten Yer-
suche sur Bokimplung dor Kaviarbildung aul chemisorem ‘iege dbogannen
mit dom Auftroten des ersten Knvinrs., Alle in dexr Aktennotis gomach-
ton Umsotsungen bis aufl dic ohcemisoh unmigslichen oind in klcine-, teil-
woise nuch groftechnisohom MaBotubo ohno bofriedigonde Erpgebaiose
suoprobiort worden. Dios sohlicBt dfe Wiodorhulung zweoldicnlicher
Vorguche gu gegeboner Zeit ulcht cuce Sic stchon alno oiner der ersten
Punkto auf dem Ver-uchsprogramn unsercr loidor nicht fortignontiorten
Kleinvoraouchoanlage,

Zur‘ntberon Orientiorung 1et elne Absc rift der Aktonnoiiz vom 5.4.44

beigofigty -obeli eini e den Verfasser zu i'‘chlschiliissen veranlascende
‘Irrtimer boricntist wurden. Ferner ist cine cigcne.in diesen Zusommene
hang intcresclerende cigenc Arbeilt itber Kaviwbiliuns auc dem Johre

936 mit clnem ouf o:4toren Ericonntninzen fuBcnden Nacitreg belgefigt,
dde unter andercm die MNuslicilkedit, cdasa flussiges Wasser bei der Kaviar-
bildung eine Rolle spielen kann, beliinielts 1 - :

- Zugcmmenfasg . ST L :

In dex lkfenno%Izhvom 5e4e44 wird dle Vermuivng ausgesrrochen, daf.

-, 4ie Kaviurdlldung in unseren Kohletfen unter der Einwiriung von wasser—
danpf erfolge.. Jedwede Erkliirung, wie der Verfasser sich dicsen Vorgang -
vorstellt, lfehlt. Die zls b eleg angefiikrten Literaturstollon bewcisen,
dall sowmonl grifcnordnungomiiscls als auch physiialisceh dile Bildung-der
grofen in unseren XKchlelkemmern suftrotonden Ca CO.-Mens n nicht iiber
den iri den Kohledfen befindlichen H,0-Dampf erfolfen’ kann. =
Der chne criemnboron Zusammenhang mlt der susgesprochenen Verrutung.
gerachte Vorscihlag die Kaviarbildung chenisch zu vekimpfen, bietet
nichts Neues, Die zchlreichen duriiber gemachten iArbeiten sind dem .

_ Veriaaser offeasicitlich nileht hinveicicnd belnnnbe -.Allc vorgeschlIds

genen Reo tionen bis auf die chemisch unmtglichen sind, ohne bemerkens

werte Ericlge bringen zu kbnnen, erprobt. ' , L R
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A. Allgemeine  Angabars
1. Kame vnd Bezeicltn:ing

" Geheiml

4.3 Dics I cin E¥eategeicimnie tm Olane i¢s § 18 ROLOE,
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3 AT age Union Rheinische
T Bxe ohlen Kraftstoff AQG.
Yesseling Bezx. Kiln
Fornxruf Wessel 242 ~ 245
' K51n 90 881 - 90 885
Fernschreiber: 03886 '
Kxaftastoff le:a

Inhaber des.Vertfahrems: I1.G. Farbeninduatrie AG.

Standort der Anlase: .

Bauherx:

‘Sachbearvoiters

B. Kagazitai. .
1. Bestehende Az:ﬁlagvm

[ PR

stellenden Anlage:

© - siedend bis 170

__ze ugnng von AT 244,
2 Kapaz.gtat dez- ‘zu er-_‘ ’

Wesseling Beg.K8ln B
in dem bexrelits bestehendem Werke

Union Rheinische Braunkohlen
"Kraftatoff AG.,Wesseling bez.Kilm

Union Rheinische Braunkohlen
Kraftstoff A(., ausserdem ist
die Firmm Uhde, Ingenieurbtiro
und ie Fabrik fiur Chemische

- Apparate, Zweigbiiro Leuna-~Werke,
in Zusammenarbeit mit der Firma
Armoniakwerk ilerseburg G.m.b.H.,
leuna-Werke, mit der Projektie-

. Tung und Ansf.xhnmg der! Anlage '
beauttragt;.

Zur"eit bestﬂaf bel 3&: Union I
Rheinische Braunkohlen Kraftstoff

. _AG. keine Betriebsanlage__zuz. Er-

Obigem Antrag sind verschiedene -~
Ausbaustufen zugrunde gelegt, die.
wie folgt bezeichnet werden sol-
~len: » . R

~Ausbaustnfe I :-

fiur eine max.&Kapazitat vqn ‘Cas
26.000 J 1;0 AT b ertigprodukt",f
- sileden To"C und ca. 2500 -
Jato AT 344 Ruckstand, siedend
‘iber 170°C.

. Ausbaustufe,_'IIf : / '

Lir eine nax. Kapazitat von ca.
54 o000 Jato AT 344 Fertigprodukt, '
C und ¢a. 3000
- Jato AT 344 Rhckstand, sieﬂend
“tiber 170°C. /-

-Die zur E:rzeugung vorgenanntet ‘
. Mengen erforderlichen Kontaﬁtmas-"
‘sen sind yom Ammoniakwerk llerse--

burg B.m. H., Leuna-\*.erke anzu

Ioruél?f. T T
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Eine eigene Ers age de-
. steht bei der Union Rheinische
Braunkohlen Kraftstoff ..G. nicht.

3. Begriindung: - Die Notwendigkeit der Steigerung
der Produktion an Hochleistungs-
treidstoffen. ‘

Vo

C. Beschrelbung des zui- Anwendung kommenden Verfahrend:

Das Verfahren bestelit aus drei Stufen. In der ersten Stufe
wird n-Butan in ein Gemisch von n-Butan und n-Butylen durch
Dehydrierung iibergersiihrt.- : ,
In der zweiten Stufec ‘wird Isodbutan mit dem gebildeten N-Buty-
len bel grossem i-Bitan-Ueberschuss in Gegenwart von hoch-
konzentrierter Schwefelsdure als Katalysator in einen i-Oktan-
Treibstoff {ibergefiilrt.- -

Die dritte Stufe trennt den exrzeugten Treibstoff vom Butan-

‘gemisch. Dieses Gemisch wird seinerseits in i-Butan und n-Bu-

tan zerlegt; das i-Futan wird der Alkylierstufe, das n-Butan

der Dehydrierstufe wieder zugefiihrt.- T _ ' =

Der Treibstoff filhri die Bezeichmung AT 244, die. Cktanzahl
/.betrﬂst mindestens ¢2. Die Rohstaffgrundlage ist i-Butan und
, “'niButan.l_ie*bei der Benzinsynthese aus Braunkohle bezw. Lrd-

~-' ©1 snfallen.-~ o : ,

Schema nebst eingehender

— ~ Sche Beschreibung ist beigefigt.-:.—— ——

D. Untedenklichkeits-Exklirungen: - - o
‘Die- Verhandlungen mit den zustindigen _Béhtirden' sind-aufgenom-
. men. Die genehmigter Unbedenklichkeits-Exr}lirungen werdendem .
Reichsanmt" nachgereicht.- . o ST s
‘Die Anlage wird nach den gleichen Richtlinien, die fur die .
lurtschutztechnische ‘Gestaltung des Werkes Rheinbenzin gelten,
-ausgefiihrt.- T e I R |

E. Bautechnische Angaben: I i e T
© .Die-Antragstellerin ist darauf hingewiesen worden, dass die = .
Ausfiilhrung der Bauten entsprechend dem Erlass des Herrn Reichs-
‘| marschall vom 20. Junl 1941 1in einfachster Form und unter weis

-.testgehender Anwendung von Behelfsbauweisen erfolgen mss, -
- wobel alle nicht untedingt notwendigen Aufwendungen, wie fur —

. Schonheit der Arbeit, architektonische Gestaltung, Ausstattun-.
gen ‘undQe:’_.‘slv.-:zu _unterbleiben_ﬁfl‘v:aben;- v e e A L
Die bautechnischen Angaben werden nach den zurzeit bestehen-
den vorldufigen Entwilr:en gemacht. Es besteht: die Nglichkeit,
dass gewisse Abdnderungen vorgenommen werden, um zZu gweckdien-

~ licheren Lisungen gu kommen.~. . T L T

1) Umg g der Anlage:: - . B

7" =) Hauptanlagen, gleichzeitig neu zu ‘erstellende’

. 'Trennanlage fir das Rohbutan = .
_Butan-Skure-Zwischen- und Fertiglager, =

I : -
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Y
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|
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Dehydrierungs-Anlage, bestehehd aus 3 Dehydriex-Ofon-
gruppen fir die Ausbaustufe I und 6 Dehydrier-Ofen-
gruppen fur die Ausbaustufe 11, einschl. der dazu
gehrigen K ntakt-Regenerationen,

Butan- Kompreseoren—Anlage mit 3 Kompressoren in der

Ausbaustufe I und 4 Kompressoren in dexr Ausbaustufe II,

Verflussigungsanlage,
Stabilisierungsanlage,

Oelwésche, ) ) . -
Alkylierungs-Anlage, bestehend aus 8 Einheiten fur die

Ausbaustufe % und 14 Einheiten fiur die Ausbaustufe II, *
einschliesslich Betriebsreserven,
Lauge- und Y.asserwasche,
Destillation zum Trennen von AT 244~Rohprodukt u, Butan
von AT 244 Feritigprodukt und
. _ Riickstand
von i-Butan und n-Butan
von 1-Butan und Propan,
Riihlbutan-Kompressoren-Anlage,
Schwefelsimre-Regenerations. -Anlage,

Di¢ lLeistung dex Trennanlage fiir Rohbutan, der Ver-
‘flilssigungsanlage, der (Olwasche, der- ‘Stabilisierungs-
Anlage fiir Butan undder AT 244-Destillationen siny fiir
‘den Endausbau von 54 ooo Jato bpmeasen.»

_.b),_-ANebmanlage_ - : e -
' Ausbau des Kraft werkes Aur.Aufstellung kommen

1 Kessel 100/12r stuto Damp? 8¢ atii 500°
1. Gegendruckturbogenerator 12 500 kW bei Cos q = 0,7
l—Dampfumformer 3 5/2 5 ati

Fiir den Ausbau des Kraftwerkes w1rd der erforderlicbe
-Genehmlgungsbescheld ‘beim Herrn Reichsminister bnanm-“
) tl’agbo"' . ’

neue *rafountcrstatlon :

Erweiterung des Kabelnetzes : ‘

Erwelterung des hasserleltunganetzes mit neuen Brunnan

Erwelterung des Dampfnetzes, des:Kanalisationsneizes,

Anschluss der Leltuneen fiir Stickstoff, Presslufs.s

. Heizgas usw. . A N

Neue Rohrbriicken, SRR -

Ausbau der Welkstrassen ' o

Neubau einer Reparaturwerkstatt,,ln der die 1nﬂder

' Neuanlage anfallenden klelneren Repdraturen vor-
genommen werden konnen, o _ P

Grosse der Betriebsflache. Eine Vergrosserung de* vor-~
handenen Grundfliche des gesamten Verkes wird nicht |
vorgenommen und Ger Bebauungsolan der Gesamtanlage ook
nicht wesentlich. verandert-» Bebaut werden ca°60000 qm°

2} Bauzeit.

Fiir die’ Bauzeit 31nd dle Richtlinien des neuen Goringplanes
ﬁ‘massgebend,- S —

c Vbrauqaigh 1 cher Beg*nn der Arbelben auf'dev Baustelle.

",




-5~
fur Ausbaustufe ] und [I: 1.2.42

Beginn der Montagoescbeiten
fUr Ausbaustufe J 1.7,42

Beendigung der MKontigearbeilten
fiir Ausbaustufe I 1.4.43

Teil.eise Inbetriel aahme
fiir Ausbaustufe J]

Vollproduktion:
filr Ausbausiuvfe,]:
fur Ausbaustufe 11I:

Beendigung aller Arbeiten
auf der Baustelle

$ T IR L T

PRT STRNE

Bau-rund Montageart;iter:

Bouarbeiter: . ;
fir aAausbaustife o] ! Tagewerke mit 12%5 Mann:

fiir Ausbauéiafe : 000 Con " 3800 7
' : davon *Oﬂ oetriebsejge-
ne

Montagearbeiter:
‘ T fur Ausbaustlfe 7 Tagewerke mit 956 Marn

fiir - Ausbavestafe - 30 " " 16go "
' - davor Jc% betriebseds.

_ 4. Kosténanggben:

a): Gesemtanest¢erLJg.
r s

Die Uesamtlnvestterung schatzen wir

fiir Ausbaustife I . suf RM 230/50 0CO.=o
fur Ausbaustafe I und II zus. v 56.900. 000, ==

b} Finanzierung- ) : >k : P R |

Finanzierung dur:h das R, Vérhan&lungen warden auf-
genommen. . i ‘ SN e

.

Ank;ﬂ“~g)~VEranschlagteuBa1kcstenﬁfﬁr bautechnischen Teil*~5
" fir Ausbaustafe I © _ RM 8.450.000.==
# 11.900,000,=-

fur Auqbaustlfn I und I; 2us - ;.

{

-

fur Apparate° ; fL“ _ :
fur Ausbaustufe I~ RM 15.3100.000,=~
fur Ausbaustlfe I und II zus. f‘ 25}b064000.—~

6%
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d) am 3¢.9.41 verbiute Summe
-deg bautachn. Te Llay:

¢, Materinlbedarf:

sbaustufe 1  Ausbaustufe T

a) Eisen
Kaschineneisen e . 7T 6uw0
Baueisen L'i. ' €co

B L il it 5 URPRULIPS WP, S L% W)

Hasch.BEisex  Baueiser

wuteiiung $0% 40%

: - 25% 254
15% 20%
lop Lok

5% 5%
2. 5%
2.5y

<

>

=4 OB N

Als erstes ‘uartal gilt deriZeid tabschnitt, in dem es mibg
wnch 18t - grossere Aaftrégewzu erteilen. - o

R

;}'gichteiseﬁmetalle:

Avsbaustufe 7 Ausbau: tufv L. it zus.

-Aluminivm . i8 %o z

Chxrom: o 12 7

Kupfexr __— e 25 0"

Quecksiliber o ol
e Ma.ngan " : .

Moliybdan

"Nickel

Blei °

Zion .

Vapadium

VWolfram °

Zink

Silicium

A,ﬂ:imon

LV ALN]

O NSO HC W

f

2133335

0 VIT i~

? G My

w

v

o
O O UIN K O

i

&
-

o]
-]
o] e - ‘
M\n-3 -2 2 2 2

} Baumaterial , o .
‘Zement - . &gee w0 .. 9 pod

| Ries : | (24 ooo ¢t 30 .goc

3d) Ziesexste1ne*; o f~f o < Stckﬁ.4‘Soo-Qoo
H %z 4 ‘000 "+ 5 aogo

T .
L R TN

ot
N O




L) Ma - und Konstrantschuk
fdr Dichtungen 900 kg 1200
* Kabel udgl. lloo * 1500

¥. Betriebstachnische .Angaben:

1. 5%£;;9n ibexr die zu_ verarbeitenden Roh- und Betr1eba-
stoffe:

a) Art und Beschaffenheit: )
Ausbaustufe I Ausbaustufe II

Reinheit:

i-Butan 95% . 95%

n-Butan ~ 95% 95%
'b) Butan-Mengen: '

i-Butan . 19 oco 34 ooo
n-Butan 13 ooo 30 000

¢) Herkunft: . Union Rheinische Breunkohlen
Kraftstoff AG.,"esseling Bez.Kbln

d4) Sicherstellung des Bezuges:
F4l1lt in eigener Erzeugung an..

2. Kontaktbedarf: . T )

Der Kontakt wird von der Firma Ammonlakwerk ‘Merseburg bezosen
und ist _bei Vollerzsugung von AT 244 - Produkt fiir Dehydrie-
rung von Normal-Butan Tfiir beide Ansbaﬁstufen fdlgendéf—Etn

Ansbaustufe I Ausbaustnte II .

'EisthaliéeriEihéatz' . So: m; o loo m3'

satz erforderlich.i :

fiir die ersten 2 Jahre 120w’ — . 220 ij

Die fiur, die Herstellung dea Kontaktes erforderlichen Metall-

_mengenkund Hilfsstoffe werden von dem Hersteller des Kontak- '

‘geg% der Firma Ammonlakwerk merseburg, emtsprechend angefor-.
{- o> . : K : SECL A - . :

'Schwefelshure-nedazf ﬁu- die Miiegg_ng” : -

L Ansbaustufe I Ansbaustufe II

» erstmaligerﬁsinsats-98%13 . 360 to o 720 to\

.4:n§§nder~2:darf;bei Anf- 01 : 30% - ~fm V“;ﬁl
) ‘Svellung einer eligemen - . . ’
o ~'Schwefelsaure-xonzentrations "'°/T85 . 3 toftag -

[ e

T i

H aretell sort.

71Der Beratollungsort der Schwetelsdure ist unbekannt, der Be-~‘ 
dart iird bein Sehuerelsanre-xbntor in Berlin gemeldet und
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¢ntsprechende Zutcilung veranlasst.-
Natronlange-Bedar:' filr die Langewiische:

Ausbaustufe I Ausdhaustufe 1I

Erstmaliger Eingsa‘'sx . ‘
RaOH 10%ig 120 to 250 to

Verbrauch an NaOH 10%ig 1 to/Tag 2,5 to/Tag
Argaben Uder AT 2« 4-Produkt: '

a) AT 244-Produkt, bis 170° siedend, ca. 93% mindestens 92
Oktanzahl o
‘AT 244-Rickstard, 170 - 210 C siedend, ca. 7%

b) Mengen: |
Ausbaustufe I: Fertigprodukt 26 000 Jato
. Riickstand - 2 %00

Ausbaustufe Il: Fertigprodukt -54 ocoo "
= Riickstand 3 000 "

c) Absatz-
dber das RLM

6. Vollbetriebszeiteri

d

e T e &

t

l

-

b) -Schichten——-- — 3—1%8—Stundenf/;ras
c Betriebstage in. Jahr - 330 Tage

G. Arbeitseinsatz e

a§ Tagesstunden : | . 24 Stunden / Tag

—

1. Angestellte L .Aﬁsbénstﬁfe'ii Ausbaustufe II

a) kaufmirnische - . - . .4 — &
b) technische ' a O 18 - _ 24

. 2,‘Arbeiter R

a) Facharbeiter . ~ ' . "~ 8o. . o4
b angelernte.Arbeiter BRI - R =137
¢ ungelernte Hilisarbeiter S A5+ o 155

3. Siedlungh_ffur Stemmarbeiter

FA)H. Energie-Bedarf.

einschl. Dohydrierung,sowie Schue-
felsaure-Konzentrat 1«msanlage )

@ 1) Strombedarf: =

Eigenerzeugung - .:'"5:', 75 e kWh/Tag 130 ooo kIh/Tag




b) wri-
Dampfbedar?t:

a) ND-Dampf

b) HD-Dampf

Kraftgasbedarf:

Elgcnerzeugung durch Kestgas aus <¢ - ‘i .isrung.

3
[

Kohlebedarf: TBK 15 ]
zusdtzlich Jato ~ 60 o000 to 110 ooc to

gestellt.- ; , ‘ ;

1. Verkehrs- und Transportfrdgen. : .
1. Balnanschluss:— . o e

Eswlst’B?ﬁnansch}.&ss—:fn—dle—F:Bh’{—K—w%n—Pa lonmer—iiis enbahnen -
grosse’ Privatvollbahn) vorhander = e

2. Vm'aussichtllche Zabl der taglach ein., und Lﬂu‘s; 2h.ond2n;

&gen - . "v ) -

Ausbaustﬁfe T: eingehend:

[
’

ausgehend : } to AT 244

R

Ausbanstufe II: e1ns=hend- S H 50,
auss%*hendtl 70t AT "')4,;
H,5C,

o+

3-—Wasseranschluss:

‘ o=
ist vorhanden

4. Gesamtbedarf a.n ran« :)ov'tmﬂ t *‘e (a:

- ..usatzl:.chet Bcdarf ') i ’P'r-;nqr-(n'trm -
'den Pransport veén Jausbolson. 0 fEs L : :
14 eigene Lastkraf iwa jens. rerner ™t rehpn zur Yer "ug‘lu

_49 angemietote L.astkr.xftwageno - S .
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Varfahrensschems (M 4150 - 19).

SMr die Ausfilhrvng de © Gebawde u:ad Anlageteldle gelten Jwm
wegsent lich-n die gle? :hex kEnuwdrte, wile sie fur 4ie Anlege
AT 244 L.ecuna projektirt und vorgelegt wurder -

Zusanmentfassung: - -

- '

Die Anlage -dlent der Hrzeugung von Hochleistungs-~Treibstoffe
gie ist kriegswichtig und dringlich, :

n,




Sohema unt Beachreibung
fur
Sondertreibstoffanli go AT 244 einschlieBlich
Butvylen - Herstellung.
(Zeichnui g M 4150 -~ 18)

Die Anlago AT 244 éioné zur Herstoclling eines Sondertreibstoffes aus Cq-Kohlen-
wasserstoffen, die als Hebonbroddkt lei der Kohlehydrierung anf?llen. Die Kohlen-
wasserstoffe werden entsprechend den Verfahrensvorschriften gor§inigt. verflﬂsfigt
und getrennt den Vorratsbehdltorn ( I ) und ( 22) zugeleitet. Ein Teil dieses
Produktes wird dem Vorratsbehiilter ( 1 ) entnommen, in einom Vefdamgfer (2)
vergast und liber ein System von Yirmeaustauschern ( 3 ) dem Ofen ( 4 ) zugefiihrt,
'wc es iiber Kontakte dehydriert wird. Das austretende Gasgemisch wird in einem

(5) herabgokﬁhlt anschlieSend gefiltert ( 6 ) urd dem Gasometer ( 7 )
zugefﬁhrta‘nie im Ofen (4 ) befindliche Reinigungsmasse wird "in den Sammelbehiilter
( 10) ausgeschleust und mittels Ppncelbecherwerk dem Eingangsbehilter ( 11 ) am
Regeneratlonsofen (8) zngele1tet [ie regenerierte Reznigungsmasse gelangt iber

" Sammelbeh#lter ( 12 ) mlttels PB-Werk in den Eingangsbehilter (9 ) des ogxdrlar-
~ofens ( 4 ) zuriick. Aus dem Gasometel (7 ) wird das Gasgemisch durch den Kompressor -
( 13 ) angesangt und auf lo atil kompxim;ert Im Kondensator ( 14 ) wird das Gas ”mmw;_m,;w S

‘§;—vcrflﬂsszgt und anschlieBend e1nemboche1debehaltor ( 15 ) zugefithrt. Der nicht 7

vcrfluss1gte Ante11 led in der Olwdeahe im “agcher ( 16 ) mit Ul im Gegen}trom

Ga3g0m1sch in den Gasometer (7) wleier zurﬁckgofﬁhrt Das entgaste aschol wird
uber den Kiihler ( 18 a ) dem Waschtura (.16 ) im Kralslauf wieder zugeleitot Das
wom {1 im Wascher '( 16 ) nicht absortierte Gas wird dem Hazzgas-GasomeLer (_;7 y
é%%geleitet und steht fir die Bremner ler Dshydrlerung zur “Verfiigung . Das im “chei-
debehﬁltor ( 15 ) anfhllende F13351g—zas wlrd in der Stablllsleruxolonne (19) Jj
bei otwa 25 ati von niedrlg siedendgn thlenwasserstoffen getrennt° W0b01 letztere :
A dem’ ‘Gasometer ( 17. ) zugeleitet oder'aach Bedarf in die Tre1bgas-Anlage Regeben
 werden. Dlo im Sumpf der Kolomme ( 19 ) anfallenden schrieren Kohlenwasserstoffe
gelangon im flﬁsslgen Zustand iiber eiie Wasserabscheldung ( 20) 1n den Zw:schenv.i
behalter (-21. ), dem der Zw:schenbehd ter { 22.) parallel geschaltet ist. Aus dom.;
Zwlschenbehalter (21 und 22 ) werden die Produkte im bestlmmten Verhaltnxs ge- N

¥

Y mischt und - gelangen diber ein Warmeaus.auscharsxstem ( 23 ) »n dem- Mischbahaiter
C 24 ), in dem ein Teil des Produktes zum Zwscke der Txefkuhlung veriam; o o wird.
Die. bei der Verdampfung anfallenden qusg,yelangen Qber dan PldsSlP&ﬂl’%“ c393dn-

( 2F } zr den ?th.-bu'un Fra;qlﬁu H. e»'np—zav d:o ﬁﬂ&‘rﬂﬂ
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primiert und anschlieBond im Xordonsator ( 28 ) verflUssigt, die so wieder
gewonnenon PlOssigprodukte worden (ber den Zwischonbahiltor ( 29 ) wieder dem
Prcduktoingany das lischbohllters ( 24 ) zugoleitoet. .
Die in dem ifisohbohilter ( 24 ) eirtretenden flOssigen Kohlenwasserstoffe werden
in .Gogenwart von konzentiierter Solwefolskure ( aus Behélter 25 ) als Katalysator
toilweise zu AT-Produkt umgowandelt. Das Gemisch aus AT-Produkt, Kohlenwasserstoffen
und Schworlelciiurs gelangt zu derx Scheideflaasche ( 25 ), wobei in entaprechonder
Absitzzeit dic Trennung in Butan-A1-Gemisch und SchwefelsiHure erfolgt. Die im
Scheic obehdlter { 30 ) so wiedergevonnene Schwofelsiure gelangt als Kreislauf-
" SHure wieder zum Mischbeh#lter ( 24 ). Der aus dem Kreislauf abgezogene Verbraucht-
séiure-Antoil wird durch Prischsﬂnre\ans‘dem'Bohﬂlter ( 25 ) ersetzt. Das in der
Scheideflasche ( 30 ) abgeschiedene Gemisch aus Kohlenwasserstoffen und AT-Produkt -
gelangt iiber den 7iérmeaustauscher ( 23 ) und dem Vtheizer ( 31 ) zu einer Fein-
¢y abscheidung ( 32 ) in der, bei entsprechend langer Verweilzeit, die fast restlose
Trennung zwischen Butangam;sch und Schwefelsdure orfolgt. Diese Rest-Schwefelsdnre
wird d:skontinuierllch dem qammolbehdlter ( 33 ) zugeleitet. :
Das Gemisch zus 3utan und AT-Prodult gelangt iber oinen Twischenbehiilter ( 34 )
-zu einer Laugowasche, um die letzten Spnren von Schwofelahure zu neutralisierene
Vor dom Orifnce-Mischer ( 35 ) wird aus dem Eingangsbehilter ( 37 ) verdiinnte:

-'Batronlauge belgemxscht und die Mischung anschlieBend 1m Sche1debehalter { 36 )
) getrenntov o - - ‘ oo o u
Die in ‘diesem Behﬁlter anfallende Batronlauge wird so lange im Kre:slauf gefﬁhrt,.
" bis dieselbe verbraucht und dxskontinuiar11ch als stark verdﬁnnto Lauge abgeschie-
" den und dem - Kandal zugeleitet wird Das Gomiscg_gns Kohlennasserstoffen und AT-
. Produkt gelangt aus dem ochoidobehaltcr (36°) in‘;;ia anéchlioBende zwe:stufige -
Wasserwﬁscha, in der die_ Restlauge<mittels Wasser ausgewasehon wzrd und zwar in -
.elnem dhnlichen’ ProzeB wie in der vorgeschalteten Langowhsche, Pﬁr die Wasserwii-
schs wird vorge’ehen der Orifice-Mischer ( 38 ). der qchezdebehﬁlter ( 39 ) wnd

der Kondensat-Elngangsbehaltar (40).

—dber das Zw;schenlagor ( 41 ) in eine Destillat;onsanlage. Die Pumpe ( 42 ) £8r- -
‘dert das Gem1seh in die otabillsler-xblonne ( 43 ), wo das Gemisch in den soge-
‘»nanntan Butan—Kreislauf und das eigsnt11oho AT-Produkt zerlegt wird. .
-: Aus dem Sumpf der Kolonne wird ' d@s Ar-Produkt mittels elner Pumpe der Redestil-'
ldtion ( 45 E zugefﬁhrt In dieser- Redeatillation wird als qufprodnkt der -
hochwert1ge Sondortreibstofflkr 244 gowonnon und dom Portigproduktlager { 46 )




@olaitot. Das m Kolonnenawapf an ‘ullende Produkt kann obenfalls als Sonder-/
troibitoff Verwondung firden. Die | der Stabilisierung ubgotriuﬁenen gasformi-
gen Butune golun;ien in die Cq-Tronn :olonne ( 47 ), woboi die im Sumpf anfallenden
Kohleuwaigserito e dem Kreislauf vo ‘' der Dehydrierung Uber don Eingnngébehxltor
( 1) zugoleite. werden. Die i.i der Kolonne abgoiriobonon Kohlenwasnerstoffe

werdon in einer ‘ichluBkolornu ( 48) von den niedrigen Kohleuwassorstoffen weit-

geherdsi gersinigt und gelangon dis schvoren XZohlerweauerstoffe vom “umpf der
Kolonne in den (reislaus” dor AP-Anl gs ind werden vor der Butan-Trocknung {( 20 )

beigerrischt .,
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Geheim | -ng:m 1941
AT 2+¥

Besprechung am 24.7.41 in Leuna Ober Alkylatverfahita

rciln‘ch-o-rt‘ﬁu X.g. - Dr. Ringer
Dr. Besker (Im)

. Jlswuna - 2ipd .-In‘i .I 1 ﬂfm 34{/1/!/(1 (/{]A DAL A Moo ag

- Dr. Sohellmann

UK - Dr. X.von Dlumencron
Dr. Reukert

Fir die Alxylatanlage in unserem Werk wurden folgende beiden
Amsbaustufen vorgesehen:

1. Bei der ﬂeratonung von 135 000’ jato I-Bensin aus Kohle

' 13 000 ~ n~Butan. Daraus wiiren

herzustellen: ~ 26 000 '!' Alkyht. '

Bei der H.r.tellung von 400000 Jato DHD-Bonzin sus mal

.j-werdon erwvartet: 34 000 jato i-Buten -~ und ) .
300000 T seButan. Darsus 1 vllron her-

_“""11'“‘ 52 000 ® nkylat.

f—

] - e

Fonr

Die & Stufo 1) aal.—kgleich gebaut wei'don und gwar ——
vcraon nngoflh&g ‘@0 dass auch die im Pall 2) anfailenden _
Mengen dann ve beitet werden kinnen, ¥ir das Verfahren wird
_ das bPeiliegende Schema Ubergeben. Eine Vaerfahrensbesghreibung
,,\'dnm lhfort—mo, wie aberhmpt Uhde dte’ mso Anltgo liefern

 An lnergim werden gebmcht: ,
fﬂr 26 000 Jato = 1150 k¥ Eechopanmng N

_ 570 * Niederspannung R

R , o 4»,5 stuto Dampf von 18 atm
o _ - ®  -FNiedordruckdenm N
1206 cbm/Std. Wasser von 20°

Hoasthuch koj.ns, evt, soo 000 - 1 ooo 000 m/




A

Dex n.t- nxrdlich d.r Oeafadrik wird vielleioht gerade ame~
reiehen,

Me fitr dn Antrag suf lurdtcrtllnn‘ weliter notwendigen
Angaben wird Uhde liefern, \

Pinanshedarf nesh nicht klar. Im RIM verhandelt Herr Ziederts
iber Kredite, die das Imfikontoxr gibt,

11 Werke erhalten Alkylatauflage.
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Union Rheinische nrnunkohlenoxrnftutorf Jesseling, den 29.
| , AXtiengesollsohaft 33 Dr.Kn/X

Betriocbsleitung B3

Akxkten - Notis

Y P ¢n‘—‘w.~‘~‘—.~.d‘-—"o

Botr,x T 52—An1ngp Leuna -

Die Leuma'‘er ISZ-Anlage filr etwa 19 000 Jato Ieooktan wurde
Mitte 1941 in Betrieb genommen und ist, abgesehen von einigen -
St8rungen, auf die spiiter noch beuondera eingegangen werden
soll, zur Zufriedenheit von Leuna ‘gelaufen. Zum 752-Verfahren
18t zu sa"en, dal es sich in 3 Vérfahrensstufen gliedert, nﬂm~

lich 1) D gxdrierungz i - 04 i— 04 Hg + Hz,dl
2) Po;,merisauon. 2 1 -,_c 4,Hs 1 - c8 Hls, o
Da die erste Verfahrensstufe, die ehxdrierggg ubereinstimm‘b

,~mmit der Dehydrierunp der AT 244 - Anlage, soll dieses Verfahren
im folgenden naher bescnrleben werden.

N 3oy <
R SN B RS
&.f D4 SO

Die Hydxierung resps aie Treibnas-Anlage liefert ein ggsfdr7~*u_\
miges Auswangsprodukt3 das in 6 Lagerbehélter'je 100»m? Inhelt,
WD ‘10 geleitet wird. Hessung erfolgt uber Ovalradzahler. FPerner
‘geht in die Lagerbehalter -das KrelslauffBuxan (fldssig) vom . .
RﬂcklaufoBehalter der Butan—-Kolonne; das:- vcrher -Uber 2. Verdampfer
geleitet wurdew AuBerdem punpt man das.von Bohlen.in Tankwagen
angelieferte Iooouman 1n dle uagerbehalter. VYor W hinter den -
Lagerbehaltern gind elektr.Ventile\einnebaut Die Behalter haben

elektr.ind Stan.danzeiger1r Slcaerneitsventile u. N2~Anschluﬁ.ﬂf”

Durch eine Sammelleitung geht das Eingangsprodukt in. 2

"~ Yerdam fox; : 1n4ﬁie auch Mok, das- Ereislauf-Buban (dam@tf&nmig)

von der Butsné&olonna geleite» ‘wirde. Die Verdampfer: -haben: yaten
thrschlangen, oben Q;n Rdhrenbundel—»rhitzer, Uberstrﬁmventile

us N,=-AnschluBs Am Ausgans: Jedes, Verdampfars ist.ein Oelschnel-_ .. .“
snhluBAVentil -eingebante: Aqs‘den Verdampfezn d'eh.*lz nun;das Prpdukt'

durch 4 Regeneratoren, von: deénen die: qrsten 3 Bﬁhrenbﬁndel—Ang-hﬁ;A;k,if'
tausoher ‘aind und der vigrte ein Sohlangenanstauacharv1st. S
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der Samelleitung su den Regs befindet sich ein Dichteschreibder,
Druckregeler, MoSscheibe mit nmg\nasc ‘e Manometer. Yor Reg.l
aind angebhrachts 2 Ventile mit !212d1nohenloitdng. XefSscheibe
mit Ringwaange, O0lschnellacaluf-Ventil u. H,-Zuleitung mit oddctr.
Ventil. Das Produkt flieSt in den Regs von oben nach unten um
d4e Biindel herum, Zwischen den Regs sitst je 1 Manometer. Hach
passieren der Regs tritt das Produkt in den Sgitzonvorwarmer ein
und golangt dann in den gpaltofen, der 8,.Blndsl mit je 16 Rohren
von je 56 mnm § hat, die auf eina Linge von 5,5 m beheigzt oind.
Gesamt-Heizfldoha 123 m>, Gegamt-Kontakt-Volumen 1 500 1tr. Am.
Geseingang in den Spaltofen 1ot gin Sicherhejits-~Ventil und ein
1nftgesteuerter Druckachreiber eingebaut. Dasvgurchstramx Zu-
pammen mit dem _Xontakt . die einzelnen Rohre der ‘Bundel von oben
nach: umnten.

Kontaktweg vom Regenerations~0fen kommend 3 Becherwcrk, Einfﬁll—
bunker, Jchwings ieb, Leitung zum SchleuBbunker mit 2 elektr.Veril=
nit Sperrsticksioff, SechleuBSbunker, Ausgangsleitung. mit. 2-elektr.
Ventilen mit Sperrstickstoff w. Selengelle; Verteiler mit 8 Lei-
tungen Zu den Biindeln, 16 Rohre in den Bindeln," Ausschleuﬁvor-- ‘

richtung. mit Luft—u.Wasserkuhlung, Ausgangsleitung mit 2 elektr.
Ventlien mit Sperrstickstoff, Ausschleuﬁbunker, Ausgangsleitung )
mit 2 elektr.Ventilen mit Sperrsticketoff, Schwingsieb '‘Becher~
'werk, Regenerationsofen. ‘ L

Gaswesg:? Ringformige Sammelleitung um die obere Halfte des bpalt-
ofens, 4 nach oben-filhrende Abgangsleitungen, von- denen "jede sich

wieder in 2 Leltungen gabelt, sodaB insgesamt 8 Caszufuhrleltungex
~bogenformig Zu den Bindeln aenen. AnaIOFes Bild am unteren.Ausgang

"des Spaltofens. ‘ - ‘ S ; -

§o
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We.lzgasweg 3 Heizgasgeblase mit je 2 500 mr /n, 1,25, ata, 5,5
MifLVE, Tau.chu.ng, N,~Zuleitung mit elektr.Ventil, Ringwaage,
" elektr.Ventil mit Ungang, Brenner, Brennkammer, Diise. Das Walz-
_ gas durchstromt das dusgemauerte Ofeninnere”vbn-unxen nach oben, ;
o teil%"sich oben in Teilstrome am die 8 Bindel vpn oben nach unxen
smm' tritt zum Teil 12 500 m’/h m ade’ Brennkamner zuriick (Injek-
torwirkung der Diise. Dexr andere Teil (5 700 m /h) strémt oben '
"4n den Spitzenvorwarmer ein, tritt unten aus, stromt durch den
Luftvorwarmer (362 m Heizflache) und geht dann t ber Dach.

LIRSS R A

STARTNAR LT T
S
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5 Windgeblise (fir alle 7 Spaltsfen), Je 5 000 m>/h, 1,25 ata,
Taushung, olektr. Ventil, Hanomoter, Ringwaage. Die Gebllse
drioken die Prigohluft durch Luftvorwlrmer in die Brenner.

Wilsgag-Temperaturon: DBrennkamnmer 1400°, Diise zum Jpaltofen
1 150°, Bindcl oben £00°, umten 7°o , Opitc onvorwurmor oben

710°, Luftvorwlirnmer-Ausgang 450°, Eingang 15°

Dar weiﬁgzg;gaawoga Aus Spaltofen ilber Schlangen~iustauscher
und 3 Rshrenblindel-Recgs, Str¥mungsrichtung von unten nach oben
durch die Biindel, Ausganzsleitung aus letztem Reg hat Uberdach-
léitung mit Doppelventilen u. N,-inschluB. In iAusgangsleitung
gelbset Doppelventil mit N2~Aneoh1us,,MeBsohe1be mit Ringwaage,
Druckschreiber, Temperatur-u.Dichieschreiber, J1-Schnellschlus-
Ventil. Aus den Regs gelangt das Gas in 3 Gaskithler Je 360 me
Kithlfliche, Doppelventile mit Hé-AnschluB. Aus den Gasklihlern
durchstrdmtwgggfggs die Intens%z:?ggf%}ter~Anlage (Baumwoll-
Tiltersacke). In der Ausg ‘Eggaéitung zum Gagometer (5000 m;,
200 mm V.S.) ist eingebaut: Ringwansge, Dichteschreiber, Wider—

'standszhermometer,,manomeger,.Hltrqrotschrelber,;_ —

{
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Temperatur—u.Druckschnitt d.urdh d4e T 82,

6 Lagerdehiilter filr 1 - 04Hl°x'B§triobodruok IQ atu,”fxdﬁo-'
druock 15 ati. '
2 Yerdampfer ja 26 n Verd.-Flilchs u. jeo 23 m.Uborhitzerflﬂnhom

’3 050 kg ND-~-Daupf fiir unterse senkrechts Schlange; filx oberes

Btindel 350 kg lND-Dampf pro u»d., Uberstrdmventil I0 atil, Ausgang

. Vardamprer p=5ata; T = 55 ©°c. Vor Rugs automatisoher Druck-u.

Mengenregler. Temperatur der Regs: Eing.Reg 4-50 ’ Ausgang
Reg 4 - 160°, Ausgzang Reg 3 - 270° Ausgang Reg 2 - 380° y Aus-
gang Reg 1 (Schlangenvweg) - 490° bel p 3,2 ata.

Iemperatur—Eingang Vorheizer 490° bei 3,2 ata
" Ausgang = ".. 550°
n . Bingang Spaltofen 550° bei 2,3 ata
n n 1L igov 4] 1 3 "
" ._Eingang Reg ‘ *520 (Schlangenweg)
11 ' oW LI : 455 4
" T m . n oz 3700.

e W W TessY -

" ',fAusgang L .. 200° bei 1,15 ata .
.. . Eingang Gaskuhlar 2oo° o
" Ausgamg " 45,° .

Regemne r a t i ons o f e n ._ 

Der ausgeschleuwte Kontakt aus den bpaltofen geht hher Becherwerk,

' :«Schwingsieb, Einfullbehélter,'oberer Kontaktbehalter (l 8 m ) in

davon 6 m3 beheizt. Im Reg.—Ofen sind 2 zylinderformige Siebe_"
mit verschiedenen.Durchmessern eingebaut. Der Kontakt gleitet :

‘f’nun zwischen diesen.Drahtsieben 1angsam nach unten und wird seit-f
“whrts von dem heiﬁen 02-ha1tigen‘Wélzgas durchstrbmt. ‘Teuna fuhr

lfruhef Wﬁlzgas von unten naoh 6ben, doch hat Bich diese Fahrweiae
‘Wegen des erhahten Abtriebs ‘des’ Konxaktes ‘nicht bewﬁhrt. Der’ abge<

ﬁ'brannte Kontakt tritt nnten auh-aem iog.-Ofen“in ‘den unteren
v Kontaktbehalﬁer (1,8 m” ), Becherwerk, Einfﬂllbunker, Schwingsieb

und geht weitez ‘wie auf Seife 2 beschrieben, zuruck'zum Spaltofen“

.fDer RegaOfbn Hat unten eine Aussehleuﬁvarriohtung, &19 wasger- -

'gekﬁhlt 'ist. Das- Regenerieren ‘des’- Kantaktas“érfblgt<dﬁrbh‘naunh-
gas; dem 2 ‘=t 2,5% Luftsausrstozr zngegeben,wotdon.‘Ezﬁ%dgt wird

dieses Rauchgas durch einen:Brennofen fﬁr 100 - 260 a? Hoingas

_- 5 - B
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pro S1d. (400 000 WR), .2 Luftgebliae tir je 4 000 m°/h lietexn
die Verbrennungsluft (300400 = /);) und die Regeneraticnslufs,
die durch einen Sausrstoffsahreidbex dem Rauchgas in dexr erfore
derlichen Menge sugemischt und susammen mit diesem dureh 3 Lei-
tungen seitlich in verschiedenen HBhen in den Regensrations-

ofen geleitet wird. Raunhgauointritts-memporaturz 580 ~ 620°,

Geht dann iiber ocinen Luftkilhler surick sum WHlsgasgebliise (40 000

3/h) oder geht Uber Dach. In Leitung zum Reg,-0fen K,-Anschlug

und elektr.Ventil.

)

Einzelheoiton fiber T 52 -~ Lewna

Analyae des 1‘in, ngsprod. (Lagarbehélten)_

1 =C4lHy4 = 85 - 94%; n - CHj =3 - &%

i - C4H8 = 0,3 e 1,5%; mn - CyHig =1, 2 -,2¢_
C3H8 etwa O 7 - wenig C3H6 X

R

Analvse d. Ausganggprod. (Ofen-Ausgang) N -
. c4nl = 55 - 60% - n - c4 = etwa 6%
i - C,Hy =9 - 11%; . n - C4H8 =2 = 3%
" CzHg =1 - Zp, 1C3H6 etwa 2%;. 0236 = 0,2 ~ 0,4%
CoH, = 0,2 = 0,6%; CH4 =3 - 4%; H2 =11 - 13%
, _
CO = O 1 - 0,2 N2 = 2 - 4&; st Spuren, ebenso 02

; 7Gasbe1astung je Ofen -u. Std..f- " 1 500 m°

EKontaktdurchgang " n Tm g 680 1tr.
Grdge des oberen. Konxakt—Bunkers. -1, 6 mj

_Leerlaufzéit des oberen Kont." 2 5td. 20 Min,.
,Spﬁl-u.Fﬁllzeitzdes noo 2 30 Min.
c-Gehalt des ausgeschleusten Kontaktes: 4-6%;

.
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- Der C—~Gehalt des regenerierten Kontaktes 1st abhangig

1) vom C-Gehalt des verbraunhten.Kontaktes’

' 2) von der AusschlfeBfzelt u. Temperatur des Reg.—
— Ofens sowile vom 2-Geha1t des Reg.-Gases. - L

fStaht fﬂr 2 Spaltdfen 1 Reg.-Ofen zur«Verfdgung, so“kann man i
- von max.B% C im Kontakt auf otwa 3%. O«regenerieran. “(Bei weniger"
;Ausgangs—c entspreohend weniger) Sind fir 2 Spaltdfbn auoh

gﬁ‘fﬁ'q'?ﬁ!?ﬁéfé?ffx‘f‘wmw‘:my;n:»r.?‘r'_s.%r:w.t.:«mfémm:,;?r,‘.:z;

E .
T T _11 -
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2 Reg.-0fen verfiigbar, so regeneriert man von 5% C auf 0,5%.

Die Verweilseids -im Reg.-Ofen, die durch die Ausschleufizeit ein-
gestellt wird, botriigt in Leuna (4 Spaltéfen u. 2 R.g.«():gn in

Betrieb) im Mittel 1 Std.u.l5 ‘Min. Hingu kommt noch eine Spil-u.
Piillzeit des oberen Bunkers von rund 15 Min. Die Rog_moratim—
Tempsratur soll ungefihr mi{ der Dehydrierzmga-'l‘umparatur Uder—
einstimmen und max.620 - 650° nioht iberschreiton, Als opXimaler
O —Gehalt im vdlzgas wird 2 - 2,5% eingchalten.. Friher wurde in
Leu.na mit hdheren 0?-Geha11:cn regeneriert, doch haben sich da-

~bei hiufig starke Wirmet¥nunzen im Reg.—=0faen ergeben, die sogar
zum Schmelzen der oiebeinsdtze Pithrten und den Kontakt schddigten.

TR

MR Y

Zusammensetzuno_ des Kon‘taktes. 1’\.1203 + 5% Crzos. Der"Dehydrieruné_
kontakt fir AT 244 hat 8% (2:|;'203 + 2% K,0 sowie ein aktiviertes
A1203, 'das durch Aufldsen des A12 3 in KH 03 d anschlieBendem

F&llen mit: NH3 gewonnen wird.

Kontaktver)rmuch 1 1itr. Kontakt pro Tag u. Ofen
.1 %0, - M o~ 200 Jato Prod.

(warde von Leunz noch nicht erreicht)
GroBe -des -Koi;xta'kt’e's‘rz' Kugeln von etwa 5 mm Z. '
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Mengen und Verbrauahe.

Gesamt-Kaltgas: 1 500 /h.

s .
Produkt von Hydrierung 1 710 xg/h aus Tankwagen(Brnbas) 1540 xg/h.
Prod.-Ausgang Lngerbehdlterx 15 920 kg = 28 400 ltr; Aungang
Vordampfer: 1 350 Im 3/n =1 325 m> - 5 ata u. 55°C. Eingang Vor-
neizer 1 350 Em>/h = 1 215 m> eff,

Prod.Eingang in 1 Ofenbiindels 170 Em’ = 223 m’ eff,

245 nm?/n,- 570 n?.

# " Ausg. 8aus 1 4 I |

3 Y 3
Prod.-Eingang Reg.: 1 650 + 325 = 1 975 Nm /h 4 660 m
( 1,3 ata, 550°)

Prod.fAusg. Reg.. 1 975 Sod/h = 3 000 »> (1,15 ata, 200%)
Ges.-Ausgangsgas: 9 000 Nm?/h = 14 000 m? (1 1 ata, 200°)

Prod.-Eingang Filterbau: 10 200. o eff. 45°

- '-f" Gasometer: 8 300 Nm? /b =9 650" m°> eff.

Von der Entgasungskol. zum Gasometer 800 Nm3’~'l 630 kg

4‘_ .

Von der BorsigéDestillation: S T oy
12 670 kg =22 600 1tx KreislaquButan flusstg Ze Lagerbehalter
12. 670 " = 4 750 Nm3 B L T gasformig Ze- Verdampfer

KﬁhlbutanéKaltgas. l 500 Nm3/h =1 750 m; eff. 40 Hm je Bundel.‘i
B . - . : : . . v ‘I.,

Hocharuckenampr- 11,9 to/h 1 600 m?,»J = 25 m/s.' 8, 6 to fur
Borsig—Destillatibn- 2,2 to fir Di—u.TriéDest.,‘; ,75 to ﬂur
Oe1Wasche, ,35 to fur Polymer.—Anlage. SRR SRR

HlederdruckeDampf., 6 5 to/h, davon fur Bor31géDest. td;s fo,;rﬁﬁ b
,5 to fur Oelwasche. R o s ‘

Saalewasser°v. 25—m;/h

f Rﬁckkuhlwasser-* 1605 " m3/h

460 m?/h fur Borsig-Dest. SEIES
200" ' Gaskﬁhler
‘*”350»“ o Kondensatoren X,

51 : ‘-»Verflﬁssigang L

R
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Einige 3tSrungen in der . Leuna — er ® 52 - Anlngo.

In Lounn waren frither die Rohrbundel der Spalt&ten aus FP 30—
Noterial (28 - 30% Cr). Bewiihrte sich nicht, da nttafig Rohr-' "
reifer bei Verstopfungen in den einzelnen Rohren auftraten. '
Leuna fertigt £.Zt. die Rohrbiindel aus Sichromal 8 ‘an (8% Cr)
und hat keine RohrreiSer mehy, wihrend Pblitz und Scholven nooh
FP 30-Bilndel haben und dringend Sichromal '8 benYBtigen.

Zu Verstopfungen in einzelnen Rohren der Rohrbiindel kommt es
auch z.Zt. noch. Die Ursache dieser Starnng liegt darin, dasg
die Kontaktkugeln sich derart lagern, 3a8 sie eine Art 'lockere
__Briigke-bilden. Dadurch kommt es gu einer Wirmestauung , ‘die eine
erhdhte Spaltwirkung und damit eine stérkere C—-Abscheidung zur
Folge hat, was zur Stﬂbilisierung der Verstopfung und durch

) daunernde Uberhitznng der Rohrwandung bis zum Rohrreifer infolge

'V.Versprodung des Materials fiihrt,. - :

Ursachenbekamggggg VergrdBerung -des Rohrdurchmessers. Verhaltnis
vvon.Kontsktdurchmesser Zu Rohrdurchmesser muﬁ mehr als 1-: 6 be-

) tragénf*Rohrdurchmesser*in-ﬁeuna*z.Zt——SG‘mm_bei—ﬁ—mmeontak*-

v

durchmessers Friher hatte Leuna 10 mm- Kontaktdurchmesser, hau- ‘

flge Verstopfungen. &T.Anlagen ‘bekommen TOer' Rohres

Neben dieser Ursache ‘hat vermutlich aﬁch dle‘Spaltgeschwﬁﬂdizeﬁ;w;A
' keit, ausgedruckt in der C”Nedbil&ung, einen gewissen‘ainfluﬁ_;,

auf Rohrverstopfungen.-fM LT T

, erkun sbekamp;ung Es 1st-ven-ﬁroﬂer~ﬂlchtigkelt,'sofort fest-
,Lzustellen}'ob~und wo sich Verstopfungen gebildet haben. Zu diesem’
Zweek hat man in Leuna 1n'jeden der 1% Anssc*leuﬁkanalen S¥imm~
 gabeln eingebaut. Beim Entleeren der: SchleuBkammern nsch unten .
>_fallen Ammer: elne Anzahl Kbﬂtaktkugeln auf -die betreffende Stimm-i‘

-gabel.. Durch laufendes Abhorchen.der Stimmgabeln~mit elnem.Hor—' '

: rohr lag8t. sich. das Nachrutschen des Konxaktes in.den‘einzelnen
Bundelrohren uberwachen, rnsbesondere, wenn durch:leichte Schlage!
‘mit einem Holzhammer_auf das un$ere—Btnde1ende nachgeholfen w1rd. o

i Ist nun . éine bleibende Verstopfung in’ ginem Rohxr: festgestellt,

‘was wahrend meines 7t§gigen Aufenthaltes in\Leuna zweimal der
Fall war, so muB der ‘Ofen abgestellf?_das,betretfende Bundel

: ehtleert'und mit N2 gespﬁlt ‘wer fen. Nach. Abmont“e "_m
Schleuﬁvorrichtung und thserkuhlung.wird in das verstopfte@“’;

13

|
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Anschliegend wird das Bindel durch Abpressen auf Dichtigkeit ge-
pruft und wicder zusammen gebaut. Dauer der Reparatur: etwa /2 Tay

In der Anfahrperiode arbeitete in Louna die Butnn—Kolonnoanhlooh*
godas mit denm ruokgeruhrten Kreislauf-Butan noch Polymeribat in '
die Dehydrierung gelangte. Als Folge davon traten erhebliche
St3rungen in der SchleuBvorrichtung durch Yerklcebungen der
SchleuB8kammern ain. Ferner verklebte der Kithler und die Filter.
Inzwischen ist die St8rungsquelle beseitigt.

L A e "'”?ﬂg“‘:"‘"h”
u

In den Kithlern und der Filteranlage treten noch heute Ver—
krustungen und Verstopfungen auf, die durch mitgerissenen Kon-—
taktstaub und Feuchtigkeit hervorgerufen werden. Die Kiihler
miissen 5fter gereinigt werden und die Filter sind z.Zt. auler
Betrieb. Es wird beab81chtigt, vor die Kuhler eine Wasser— oder
Oelwdsche einzubauen. _ i

.In der Kontakt-Zuleitung zw1schen oberen Konbaktbunker und Ofen
sitzt eine Selenzelle, die bei:Leerlaufen des BEinfillbunkers

: anspricht (1#8t Licht durchscheinen) und durch Stillsetzen der

.. __husscéhleufvorrichtung die etwa 2 Std. 20 Min. dauernde kontinu- -

ierliche Ausschleusung des’ Kontaktes unterbr1cht——&amxtﬂﬁf“iﬁff__f‘“‘“~
gabebunker wieder gefiillt werden kann. Wihrend der Pullzelt geht
die Dehydrlerung des Isobutans;welter.,ﬂun arbeitet die- -“Belen-
zelle nlcnt immer elnmandfrel und mud laufend beobachtet werden.
Leuna besbsichtigt, in die Kontakt-Fill-Leitung eine Art Pro- s
peller oder eine Spannfeder einzubauen, die das Ag;horen des
Kontakt—Elusses anzeigen soll. '

Bemerkenswert sind noch‘die 1auxen Schw1n"ungen in der Druck—
leitung der Luftgeblase, die 'sich aber durch bessere Befesti-
gung der Leitung lelcht beseltigen lassen.- : ! ' ‘

Kleinere Storungen in der Automatlschen— u.Handsteuerung der
Anlage kommen.noch hiufiger vor. Zu ihrer. Beseitlgungkmussen i
gut elngearbeitete Elg&}g;ggxmznr Verfugung stehen, wie sang.
allgemeln die Anlage nur von einem tadellos geschulten Bedie-

SRR —_

*nungspersonal gefahren werden—kann;—wie;es‘in—Leuna der Fall ist.

Der st—Gehalt des Leuna-er Heizgases ruft iible Korrosion in denf“'“ L
Luftvorwirmer fiir die’ Verbrennungsluft der DehydrierungsJWalz~ e e
gaserhitzer hervor. Durch Verkiirzen dex Luftvorwirmer will man e
ein Kondensieren der. korrosiven schwefligen Siure verhinﬂern Qe

dadurch diese Storungen beseitigen,éz.zt. fahrt man teilweise
* ohne Luftvorwirméf: wie auch, nach Angabe von Leuna, ohne Spitz

vorheizer gefahren werden kann. (Scholven)
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mf‘lu. don 21.912.1943

Hetisem sux AY-Bespyestwmg im Halle am 15.12-1343 -
' Yorsitss Dir.Dr.Giewen.

Die ILeistung der geplanten AT-Anlagen susamnen botrigt mmy
238 eoo Jato del derxr heutigen Fahrweise. Rach Inbetriebmakme
derxr LMB-Anlagen kann 350 occe Jato ATl-Froduxt, mit der projok-
tierten Isaomsriexumg 400 000 Jato erseugt werden. Das RIN
hraucht ﬁa.r den ncuea mhait:truhatorf auch DHD~-Benzin.-

. Der Dclydr!mgckmm ist mrnnm gegen hohe EM-
. -rem, o8 steigt dexr Schwefelsdureverbrauch sebr stark mit atu-
(I gemder Dohydriaxuustupeutnr von etwa 18 - 247 bel 55¢° ant
' Se% bei 620%.~

Dex Kontakthedarf betriigt spiiter 160 lMsto . Davon kana ierseburg

For Ifoto. Uppaur, wenn uem hergestellt, 3o Mete, spiiter 6o l.to

- erssugen. Verrat 1Es ‘$0e Anlagen genligen bis Mars/April 1945,

Neue Kontaktfabrik in Heydebresk geplant, die Verarbdeitung der

" Tomerde (lusen,Filien,Gltiben) soll aber ixgendwo exfolisem, wo .
viel Kondenset sur Verfuguug, 56 stuto Bedarf. Im Heydebreock =~
nux Verformung des Kontsktes. Ponexde um aus degend von a

mim.- .

_ I.ema gens wegen uzommmnamnuwerm
wemig Putan. Bekowmt vom Biblen und Megdebvrg. Auch vom der
. Rakhy soll. lntan nach Teunn gotahren werden. Scholven kann sei-
ne Anlage nicht aeth.hrm aus Namgel an BetrSebsarbeitm wwr -
. #ellem spiiter Ise gegem lomlhta: mit Scholven mtauschan
0% Brix eder Bhlen vorgesogem werdem sell, soll moch entschie-
den werder. Im Jamuay soll eim Erfahru-gumteaack mtttindm.‘
n)o_i saoch ftber die Frage, - cb eine laohhydrzomg momnch _

_ / iss, a«m werden un.-

[

th i aKpas 35 Areds R FSONG

[

R S G gy

g |
H




-
._..‘, -

Streng vertraulich //;3

>,
-

f!: Absohrift I,11,111,8,7,K.
17. 4% u/B | -

/) Amnoniakwerk Merselturg G.m.b.H., Leuna Yerke /KXrs.Mersebur .(01

\/J/%/ * "
- Union Rheinische Braunkohlen Kraftstoff AG. {ép 17 [
_‘jaj[__)gfif__——

/4 ; é&¢~/p- ilerrn Direktor Dr. iiller von Elumencron
N ¥esseling Bz, Kdln,
Leune-Yerke, 12,2pril 44
A¥P Dr.Kd/Me.

Betrifft: Snezifzsche Zahlen fir Alkylet,

Bedauerlicherweloe 1aben wir es bisher verabsuumt Iancn die ver-
sprochenen spegifischen Zehlen fir die Ersteliuag cer Alkylate
Xalrulation fur Ihren Liefervertrag mit dem RLM 2zu ibersenden.
¥ir holen dieses jJetzt nech und schlsgen Iimen vor, it nachfol-
genden Werten zu rechnen.. Die nmitgeteilien Zahlen stellen Be-.
triebezahlen dar bgw, sind sie. korrixiert suf eine vorlauf*ge
fusbeute von 80% Alkylet bezugen auf das cingesetzte Dutan.

Alle Zahlen bezieben gichi auf 1 ¥ Alkylat

Lausbeute = 80 % ) _
Kontakteinsatz 5 = 7 Kg —
Schméfelsaure~ 20% bezogen euf Alkylat
- .verbrauch '
- Einsetz s frischer 154 dexr vorgen Henge

Schwefelsiure -~
Verbrauch z. KBedH. cs. 0 4% vezogen s.Alkylat
Dampfverbrauch Ty 4 t ﬂochdruckdﬁmpf :

: | 8 o t Niederdruckdampf .
Yasserverbrauch '533 no> zZuzigl. 10%’£rieenwasser-

' verbrauch

Stromverbrauch =~ 200 kW‘”ochspannung -
- - - 235 kW Niederapannung, ohne Strom
o - T¥dr Rucgkuhlwerk ‘ L -
Heizgasbesdrf =~ 2,1 Nio ¥E_ | B R
Leutebadarf - 170 Eetriebaarbe;ter f&r die . :
. T gesamte Anlage ' L
Gatsehriften' . -9y 7 m3 - Kondenssat. L

¥ wir bcnerken, dass sich diéae A;gabén aus dea besonderven Betriebs.
- verziltnissen: ‘der . nizsigen Anlage ergeben, TDer: Energleverbrauch
" kenn sielb bei Thnen etwas snders aufteilen, ¥ir schlsgen Inhnen
. deher vor, die Zahlen fir Ihre Anlmge in Kesselzng von Ihren
E Tnfenieuren nachnrﬁfen zu lassen, -
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Wesseling, den 2, Dezembexr 1943,
v1/Dr.iii/Th.

Arrtenvermorke.

Betrifft: Analvtik der A‘I‘—Anlarfe.

14t Inbetriebnehme der AT-inlage wird dic regolmissige Ausfihrung der im folgenden zuaammengestcllten Analysen ertorderlich. Diecsex Aufstellung wurden im wesentliohen :Ln Leuns,

gewvonnene Erfanrunsen zugrunde D‘elegt;.
10 tag.ﬁ Dest.Anal.

_/ FT Ty

Buten=Anlicferung v.d. Tro;.bf*asa.nlage
Eingpritzung Butan-Kolonne &
Kopfprodukt d. * "
Sumptprodukt d." T v T
Kopfprodukt d.* Entnropanlslerung
Sump:tprodu.kt de
Eingang Dethrlenmg

Ausg gang

108 00 08 ‘4s 4e

1
|
i
1
{

T e o e e e e

_ je Ofen; 1 x tigl. Wasserbest._(nlcnt iiber 0,1 E5N
Je Ofen, T x tigl .Ho-Bestimmung~je Rohrbiindel n."mmele::.tfam.gkeltsgerat 2 x wochentl, Oleflnbest:_m—
- mung~je Ofen' Stlchproben Stau'b- und blbestlmmung nech. Gasrei nlo’er

Oleflnbestimmung

10 "W P Dest.anal. (ferner Heizwertschreiber) e o R ,
regelmass:l.ge Xontrolle der Dichte (2 stind.)x ~ T T T e e
‘1 x wbehemtl, Destotnal. — 0 L T DT T A T T T T
‘ # Dest.inal. (gesamt) ' ' L
%3 x wochentl. je Rithrbehilter Verhaltnls ‘von Siure, All'ylat W. Buta,n, Dichte u. Konzen‘br. da Saure, Destlll.Analee

degs ...aureirelen Fliizsigproduktes.’ [3 4 % 03_, - 45 % i CA_ 35 an Cps 1 -2% 05, 15 % >CSJ

I
L e

,_Abga,s aus "' "(‘ L e 30-t8g ¢~Destdxnal74*(?esamj“ ] e J e o

‘/‘5
!

oo oo ten

DN OVUNDAWN =
® o 0 0 0 o o

Butan-Buten-Gemisch (fl lSSl"') [i{ox;nr:.matj
Kbgas d. Clwische - - »
01 der Clwische[B-K'&1 200 = 300] o
Austreivegas d.C0lwische o T
‘lischgas vor Rithrbehdlter v
Kblauf aus Rl.}foenctlter T

[ ]
S~

BT YU QUK W ¥
' !
o o8 selas o0 se

'
P

Fliissigprodukt nagh Feingbscheider : . 2x wochentl, Siurebestimmmg T ] o
" " Laugewische N T 1% wichentl. La.ugebe‘stlnunung T T -3
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Besonders g'ross ist demach die Zahl der Gas&estlllatlonsanalysen. "."ahrend die schnellstens zu erledlgenden Punktanalysen zweckmass:.g; 1m Betrie'bsla‘bor a.usge: uhrt ‘werden;
't

" sdmtliche. ;25 Proben: vom Hauptlaboratorium zu iibefiehmen. Voraussichtlich s:.nd im Betriebslabor: i iglich 1 ~:

Fiir das Betriebslabor erschelnt die Verwendung der Nbrmaldruck—Kblonne geeigneter als die- ibliche LeunapApparatur _da 319 elnfache
"~ lediglich feste Kbnlensaure benotlgt. Flussmger Stlckstoff wiirde . aus der bestéhenden Vérflu351gungsanlave zur. Vér rgung des
figung stehen, _ ~ o R ‘z, I

-Insgesant’ wiirden fur dle Ausfuhrung der Analysen der AT—Anlage zusatzllch folgende Apparaturen benot1gt° . '
._Im Hauptlaboratcrlum-» 2 Podblelnlakékpparaturen Ve T LeunapApparatur bzw.,.-1 Podblelnlak—Apnaratur Ue 2 Leuna—énparaturen,

.. Apparatur, 1 modifizierte Jantzen-Kolonne ., .1 G13351ebboden-Kblonne nach Groll. . S ' o e ’ : ' s o

,;2. Im Beurlebslaboratorlum(ausser der normalen Laboratorlumsausrustung) 2 Normaldruck—Kolonnen fur. Gasdestlllatlon,w2\"Normal—Kolonnen" fur F1u551gdestlllat10n, 2 Orsat-Anparaturen o

- Le-Aih Verbrennungsdfen, 4 Brompipetten Tir Olefln-Absorptaon, 6. ﬂpparoturen zur Bestimmung des Saureéllkylat-Butan—Vérhaltnlsses, 4 ASTM;Destlllatlons-App.,

ler—Dest:.lla‘blons—App, 2 Titrlerausmstungen, 1 Apparatur zur Wasserbestlmmung mlt Hagnes:«.unmltrld. S
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FRIEDRICII UHDE K.QG.
Leuna

Zipaghroiben
}!:irma
Union Rhein. Braunkohlen Kraftstoff A. G.
z.Hd. Herrn Obering. Dr. Neubauer.— f ')

\ /+-
(22) Wesssling, Bes. Kiin m}} e B

b 1
t— —7MRZ €44
L - - —te - -3
Fﬁem;t _‘[Ab L;oll
Uhs‘a' Zeichen: . Le:ln.a. den
AT 244/Erfehrungssustausch 2.lErz 1944

ngbr.- Eirahrungsaﬁstauschbesprechung am 14, und 15, Isia;-'z '19144-
’ { . X .

Wir kormen zurilick suf unser Schreiden vor- einigon 'l‘agen, mit
‘dent wir Ihnen mitteilton, dass wir in I3rz eine Erfehrungs=
austausohbesprechunc i.n Louna gbhalten wollen. Dor von uns:

— genannte Terriin vom 14. und 15. dHrz 1944 dleidt destohen tmd
- gonden- wir Ihnen in snlage T opie des vom -Armoniakwerk lerse- -
‘ burg aufgestellten Programms {Uur-die Erfahrungsauvstauschbespre-

chung. #ir geben Ihnen die Referatc bereits vorab bekannt, da-

mis sich Ihre einzeolnen Sachbesrbeiter mitden: Gebieten “Tor

deor Besprechung eingehend beschiiftigen kénnen und alle Ricke-

fragen, die sie zu den einzelnen Refsraten haben, méglichst

vorher schriftlich festlegen, damit wir dei dem anschlieasende:‘w

- Bespreoochungen zu den Referaten in schnel ler Rede und. Gegenrede'

~ die Punkte erledigen kidnnen. :Das Programm U die Taeung ist .

sehy umfangreich,und bitten wir Sie daher ;, fir die. hevorstahm

~-de DiskusSion nur solche Themen vorzusehen, ‘die wirklich im -

Roamen -einer so grossen Besprechung erledigt werden kdnnes
a.v

- Soweilt I"rasen der .einzelnen Anlagon nicht anlédsslich der

‘gung besprochen werden kdnnen, stehen’ selbstveraﬁhndlichv

Saohbearbeiter unseres Bﬂroa 1@ .&nschluss an’ die .v.agu‘ng"‘zur
-~ Verfigung. - -

Wir bitten Sie bei diesez' Gelegenheit noomue.ls sich. ) 7
Relse s0-elirichten su wollen, dass simtliche Be*eiligten‘ L

B zu Beginn der Togung um 9 Uhr anwesend sind.

o

Wir hoffen Sie und die intcreseiersen nez-ren J..h.res werkes i
bel der T&zun{; begri‘lssen zu- dirfen.’ T

'}_.1 e
:ieil Jitler' o




| AMMONT AKWEEX NERSEBURG
g.m.v.H.

AT 244/¥Xrfahrungsaustausch
. Dr.Gie/Pz.

Prograemnnmn
/ tilr :
die m-fdhrungsaustaueoh- Besprechung
und 15. Nirz 1944

Ammoniakwerk Merseburg G.m.b.ll.,Leuna *’s’atkc
Vortragssaal.. .

Dienstag, 1l4.MHrs 1944, 9 Uhr.

' / 1l /br .Fischer oder - ueschreibung »:Ies AT«uVez'fahrens
.. Dr. Strite

\Dr. Henning : stand der S&urearbeiten und
: Lisferungsprogramm fUr Saure- b
- baustoffe.. . e

Dr. Herbert N e ' - 4
T ﬂm%au der oren(Rauchgasverteunng}

Hontektverteilung, Unbeu der An Qe
ragvorrichitingen, JTuatiuEv-Iogu-
neration, Xontakt-Trocknung, R
. Jachhydrierung des Spaltgases, -~
- Nebenm'odukte. Restgaszueaman- o
setzung. : , o
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Spnlner

‘ l?isoher oder - : ' ’
ss-ra-;z 7 —KReat ingungon, Sohwofel
L oL saurarverbrauoh. Botrlebserfah‘
rungen in der Desptiliation,
Schwierigkeiten ‘bei zu hohem

/nr, stratz oder S (ORI
' Dr.F:lacher o egeqw rbig'er' St‘and € ‘Betriaba
BRI ecri‘ahrungen, Umeatz.Kapa:itﬂt) S

rmr sn-atz C s Unsa z Auaeute, ‘ea.'sire, SRR
T SIS hedarf fUr-Gesantenlage mit Aus—”;,
R TR nahme der’ Baso -Konsentration.

alnr,eza/m- Kb/Dr Henisch/!)r.F:iacher/m.menschicklbr.stratz/ , a2
nr,narhea-e/D.I .Wesdmann/D. I.Ihlenburg/Jl.Kninke/Dr . Hennin Pz/Dr i/ .
Gebeohem Dr.Eranepuhl/IC Berlin Buropr. Ringer/!!m Dr.?..iet /D .Bayer/
die 'betenigeen Bauherrm L
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datri ervachung und analyti-
asuhe "lethoden { Louna~ Xolonne}
H280 - Uberwvachuns.

Eogwafg%gﬂgge~ Auggggggtgaa;.
eschreiburg caos Verfahrsas, nsuerd
Zrkenntnisse, Augdeute und Kaps-
£1t8% der Anlegs; Energic and

“Loutetedari.

_Ertagggggen % o Bgt;;ggg ngens ours
. Lon tra oqugg

Seryal ragen in der Schwafel-
sure-Aufdeoreitung, Schlocager-
bedarf bBei norrielem Betrich.

Luftsechutzplapunsg und .Luﬁ.’a

schutzfragen. s

dusristung TGr Bel ezschafy wad
Boetrieb in der Schwofelsiuvre-

Kcnzentrat*ousanlage,

Stand des Aggmuggﬂﬁmmes, ' '
-geme-ua rage Termﬁnrraaeu,

.‘\Apparhteaﬁustausnr Bntr;=®s»
kontrolls, .
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B,; édor Dvrehfahruag dor Beopvsckungen kann nach Beﬁarf die

“eihenfolga d‘" Burerato gehndurt verdcn.fi“"




Yesesel den 28.Milrs 1944,
x/)nx.tn"

Aktennott is

BeSxat AZ-Anlage Erfatrungesustsugeh,

An 14, und 15.3.44 fand in louna unter Leitung von Herrn DIr. '
Gicaen eine lrf‘hrnngtamtmchbeugrooh iber das AT-Verfahren
statt. Die wichtigasten Ergelnisse 4iesear sprechung sind K
folgende: ‘

%‘_wi_ Es hat sich herausngestellt, dass schon

puren von ¥asger o Auvsbeute in der Dehydrierstufe vermindern.

! Bei vollkormmnen Ausschluss von Wasser x3nnen die Temperaturen
in deg Dehydrierung bei gleichbleibendem Umsatz von etwa 19 %
w1 20 gesenkt werden. Fierdurgh steipgt die Butylen-Ausbeute von
75 auf 85 %, 4die Bildung von Busadien geht zuriick und damit
f£H11¢ der Schwefelsliureverbrauch in der Alkylierungsstufe von
45 auf 20 ¥. Leuna hofft, hier auf 16 # herunterzukomnen,

Der Ausschluss des Wassert wird bewirkt dureh scharfe Trocknung
des regenerierten EKontaktes vor Eintritt in die Dehydrierstufe.

Leuna hat eine passende Apparatur entwickelt, die in einem
Exenpler in der AT-inlage in NLeuna dbereiis lEuft. Das Verfahren
beruht darauf, dass der Fontakt in einer Behilter gestapelt
wird und dass dureh diesen Behilter eim Strom von scharf. ge-
trocknetem Stickstoff geleitet wird. 53 nuss ein Stickstoff-
kreislauf erstellt werden, in dem der Stickstoff durch konzen-
trierte Schwefelsiure auf einen Gehalt von 0,04 g Hx0/cbm
getrocknet wird., Durch diese Trocknung entsiehen Kosten von

BN 3.«pro Tonne AT-Produkt. ~

2e Entfernung des %taﬁien,l-euna stellt zurzeit Versuche. an,
um das em an: en-Gemisch hinter dem Hydrierungsofen
- vorhandene Butadien durch selektive Hydrierung zu entfernen. .

err Dr., Giesen tellte mit, dase die Versuche Aussicht auf e

olg versprichen. Velteres wurde nicht mitgetellt. Jedenfalls
wirde bei Einfiihrung dieser Eydrierung der Schwefelsiure~Ver-
braueh in der Alxylierung welter absinken. - ' o
: = il , oy

Kontaktverbraugh. Es wurde .angegéban. dase der Verbrauch an
: _ %émb __ ternnga'-'-! ozz%%it' ~sieh auf 7 kg pro Tonne AT=Produkt
e bel#uft. - oo o A o oo i

e e A ute, Die Ausbeute an AP-Produks betrigt etwa 75 ¥ bezogen
a! ?'e%mizﬁ. Butan-Genisoch, Die Verluste vexrtsilon sich N
" folgendernassens Propan 0,5 %, Eohlenstoff in der Derydrierung - .
0,5 %, Verluste in der Schwelelsiiure 1 ‘5," Restgas der Deyhy~- \
wird verurs

Mormggg.‘ 8 %, der Rest von 12 - 15 % rursachs durch -
Undioh )it der Apparatur. Jedenfalls kinnen hier dureh (N o
. exmkte Hon und sorgfiltige Uberwachung die Yerluate einge- A
- schriinké werden. : O o A
_ Term .\gieixnhotriebaet%ungatermiac dor znrgé%t.agigau'
° \P-Anlage werden hauptsiichlich durch folgende
Lieferungen bestimmt: S ) : - -
. - Siemens<Regler

. elektrische Schalter und Relais
. stah;m_n-lmstnrcn. _
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Union Rheinische Bruunkohlen-Xraft{stoff Vesne den 27:1.1942
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Batr.s Boapiochung mit der Fa. Uh d o an 22.1.42.

Anwesand warens - AR
Heryr Arimont ¥a. Uhds JDortmond

Herr Dir.Dr.Kedelmann Fa.lE Wesseling (gseitweise)
Herr Dir.,0.I.Moll

Herr O,.I.Dr.Neudauer : ' o
Horr Dr.Korzillius : . S

Gegenotand der Besprechungs '
Schwefelpdure-Entlung u. Konzentration dexr AT 244,

Im qutenanschlag der Fa.Uhde von 9 12, 41 sollen :Ln der Schwefel—
, sﬁure-Entdlung Qe Konzentration der AT 244 - Anlage 3 650 Jato

H,50, 92fiz = 10,68 Tato = 0,445 Stdto zur Hérstellmg von

o8 500 Ja‘l:o A‘.‘E—Rohproc’im:t = B4 Tato = 3,5 Stuto aufgea.rbeitet 4

worden. (Das Jahr ist mit 8 000 Betriebsstzmden eingesetzt worden
Fﬂr den ZWeﬁ:en Ausban kommt die jweils do‘ppelte_Men,ge in Fraae.

Wie ans a.em an Hzmd der Beapreommg entworfenen ‘Schems zu er-
sehen i)st, gelangt die 927%1ge HZSO 4 zusammen mit. dem AT-Rohpro—
dukt und etwa 6% Polymeriaationsprodukte ans dem ‘Mischbehllter:
in die Scheideﬂaache. In dieser g8tz sich die sohwerere 11230 4
mit den Vernnreinigungen und’ Resten nohproﬁukt unten ay’ tmd wird
duroh eine Krelselpumpe kontinnter: 1 '§3!! f?j_.gym ‘HoohvehBiter
{75 m?’) zugepumpt. ‘Aieraus’ wird < 4R ednen ebenso
groBen ﬂamhaner geleitet ma. weiter mﬁ:tal zweier zmn—

sanmen m - gdnen 2&1'?311 dur eala-sgm—nmuiaion.
Die naehamlno!m frénnang des-AvLallosis von der 5@5136:1*!!2864
SPLoLat in den Vmbsoheidem (Vmeﬂzait 1-2 std) und an-

- .schliefend in den Abgitzbehﬁltem (VQrweilzeit etwa 5 Std.),
~kont1nuier1fehen Betrieb. Das Abfalloel aus beiden Abscheide-

stnfen gelemgt in einen 1 m3 groﬁeh Oeldrnckbehﬁlter und. kann
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aus diesem mittels Druak weitergeleitet werden. Die saubere
5011ge Aveshside-Sliure T1ie# dureh 2 Vorlagen in dem Verdampfer
oder in einen PiefdHehiklter, sus dem nic mittels Zentrifugal-
pumpen shenfalls in den Vexdampfer gedriloks wird. Ig Ve 1a, ?i,
wizd die 50%ige Siiure unter Vakuum auf 65% konseniriert. Die
Beheisung exrfolgt durch einen daneben gebauten Heiszkirper mittels
Dampf, dessen Druck durch einen Dampfregler eingestellt wird.
Das Vakuum wird durch einen Dampfstrahl-Sangapperat (Wiegand-
Duse) erzeugt. Die abgehenden Briiden gehen iiher einen Kondensa-
tor in den Abwasser-Kandel. Obwohl sie, nach Angabe von Uhde,
kaum noch sausr reagieren, soll auf Anordnung von Herrn Dir.Moll
eine Kalkstein-Vorlage eingebaut werden. Die aus dem Verdampfor
abgeﬁu—zﬁe ‘65%4ge “‘I;I‘ééb 4 fliefb durch ein Spindelgef&l3 in den
Tie;fbehulter fiir 65%1ige SHure und wird weiter von 2 EKreisel~:
pumpen in einen Hochbeh#lter gepunpt, der als Vorlage- fir dile
nun folgenden 3 Konze;;t;:giﬁgggkessg} dient. Durch direkte Be-
:f.’euerung mittels Heizgas (610 000 WE/h entaprechend 153m> Gas -
mit 4 000 WB) wird die 65%ige Sture auf v_;_&giuntar Vakuum und
mit Degﬂegmatwen hochkonzentriert. Uhde schlug zu dicsenm
Pankt folgendes vors T — ——

1) Einbau eines WﬁlZgasgeblases, das etwa 16% an VB ein-
— gparen soll.

2) Statt des Rauchgas—zamina Ahle:l.tung der R&uchgase mittels
eigerner Einzelschorusteine (3) _

Diec aus den Konzentrationskessem abziehenden sauren Bruden
- gehen ™ -durch 4é einen Kondensator uné gemeinsam iiber eine Ka;l.k—
steinvorlage 1;1'3 Abwasser. Die konzentrierte 96%15;3 32804 ,
f£lieBt durch Schlammfanger ue. Eithler in 2 Tiefbehilter und wird :
- aus dieaen von 2 Zentrifugalpumpen dem Anfgabe‘behﬁlter vor dem -
Alkylierungsgeféﬂ zugeleitet. Pa gur Alkylierung bine 98%153 L
| 580 notwendig ist, wird aus den Glemn-mi',f_ _Mfaltern ‘lfber ein .
mtzﬁl noch 2% Bleum kmtimuerl:lch der 96¢1gen Sﬁnre zuge- '
5‘8‘56:1‘,”‘ 86daB die H, __"_t m Aufgabebehﬂlter 98?35{\ M{.ét. b”ber daie -
ai't der Olenn—-z\miaoh\mg konnte Uhde keine nitheren Angaben -
' nachon, dooh s0ll im Hérz ds.d. in Leuna eine maohapparatnr

(nagolstation) in Betr:leb genommen werden.
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fur Bedienung der Anlage sind nach Uhde 2.3 Mann erforderlioch,
was vermutlich nicht ausreichend ist.

Uber die Zusammenseétzung und das Verhilten des Abfalloels in
Rohrleitungen sowie Ubor dle Verwertung des tiglich in einer
Menge von otwa 640,-kg anfallenden Abfallproduktes konnte Uhde
keine niheren ingaben machen. Es wurde vorgeschlagen, das .ib-
falloel dem Xohlebrei filr die Sumpfphase zuzumischen.

Den geringen SHurevorluaten von max.l% (Bruden der Konzentra—
tionskessel) steht ein dagernder Uberschu in 96%1ger H,80,
gogeniiber, der leufend aus dem S#ure-Kreislauf herausgezogen
werden muB. Die zu diesem Zweck notwendlgen Lagervehdlter sind
im Kostenvoranschlag von Uhde nicht vorgesechen. Es muS sber ein
Lagervolumen von etwa 20 m° vorhanden sein. Ferner ist mit dem
Schwefelsiure~Verband Fihlung zu nehmen, wer die 96%ige Uber-
schuf-Siure abnimmt. * - : ; o

Einehéhnliche iAnlage wie Uhde uns anbietet, lHuft in.volfen.
In Oppau(Bau 160) ist eine Hochkonzentfutions-&nlaoe in Betrieb.
mit beiden ”erken sowie’ mit Leuna s0ll in diesbezugllchen Pragen

Verbindang aufgenammen werden. T

—_ 'x

SRS, A

géz.e Dr.Korzillius

—mn P

Vérteiier: '
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poRTMUNDER UNION BRUCKENBAU-

AKTIENGESFILSCHAFT
WERK DORTMUND

Postansdhritt s Dortmunder Unlon Bricisnbav-Aktiongessilachett, Ovehtwert Porasprecher M

Werk Oortmund, PostechiteBéach 942 Mromoaversia ¢
i
An die 1 it ! ; E

Bauleitung der At-Anlagen - ' 'q” | T
Wesseling - t r{- '
Herrn Direktor Moll 12.JANAL 4

Wesseling b.Koln i Jd,gc .-;;'qfq /{

Ihre Zeichen Ihre Nachricht vom Unser Housruf Unsere Abt. v. Zeichen

B.L.51100.0.0.0.4
42 1153 Ha/M Berlin N4, 10.1.42
At - Anlage Wesseling - Ofenhaus - Invalidenstr.36/37

Betreff

Wir beziehen uns auf die mit IThrem sehr geehrtenv Herrn Direktor
Moll am Mittwoch, den T7.1.42, gehabte Unterredung und spnden
Ihnen absprachegemass die Querschnif.tskizzen Blatt 01-04 fiir
den ‘obigen Bau.

Wie mit Herrn“Moll—bersprochen,’ weraen wir die auf den Blattern' E—
01 und 04 dargestellten Konstruktionen anbleten._ Das Angebot geht
im Laufe der nidchsten Woche voraussichtlich an die Ammoniakwerke -
ab. B o B Tt T - T T T

. , Heil H\fler 1
Doﬂmundcr Union Brudcenbau-

Akliengs=: ail<...aly |
' Konslrukhonsbum_
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Toss den 15, S 1947
Bzt o 13- e

AXtennotis. -~

D e D Y A AP W WD T G > WS A D AR G G T Sy A G W > an

Anliisslich dexr Besprechung #ber die Baursiferklirung fur
die AT 244-Anlage wurde auch ttber die Verwertung dex bei
der AT-Anlage anfallenden dbmAn Schwefelsiiure gespreochen.
Diese 3chwefelsiiure féilt verunreinigt an und wird auf Tog |
verdinnt, damit deyr Teer abgesogen werden kann. Es ist vor-
geaem. dass auf allerAnlagen eine Hochkonsentraticns-An-
lage nach Fauling sufgestellt werden soll, in der die Siure
etwa 967 hooh koamentriert werden kazn. Da fir die Fabrika-
tion 98%ige. Skure bendtigt wird, wird vorgeschlagen, 3o%iges
fBeum zu mf-n{nd nit diesem die 96%ige SHure auf 98% ma
h:mon.% -bestahg-auch-die -M3glichkeit, dic.sunre may auf
915 su koangentrierenund in diesem Zustand xu verkmten- Sie —
nt dann wasserhell, whhrend wir fir die rabrikatam keine @
. wasserhelle SHure beniitigen. ‘Ueber die Schwefelsliurefrage .
sauen m mit leuna Nhlung nehmen, dort ist Dre m
. sustindig. Zu erwihnen ist, dass bei der DHD-Anlage auch
eine Sohwefelsiurewische mcon.’un ut ’ bes. du' ein sm.- '
tecr Mutc' ’ T
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Sohema und Beschreidung fUr Sondertreidbstoffanlage AT 244

einschlieflich Butylen-Herstellung (Zeichamung M 4150-16)

Die Anlage AT 244 dient zur Nerstellung eines Sondertreibdstoffes aus C,-Xohlen-Vasser-
stoffen, die als Nebenprodukt dei der XKohlehydrierung anfallea. Die xohum-c-torto
werden entsprechend den Verfahrensvorschriften gereinigs, verfllssigs umd getrsant den
VYorratsbehiiltern ( 1 ) und ( 22 ) zugeleitet. Ein '1‘011 dieses Produktes wird dem Yor-
ratsbebiIter { I ) entnoamen, in einem Yerdampfer ( 2') vergast und tber ein System-

von Wirmeaustauschern ( 3 ) dem Ofen { zuge t, wo es fiber Xontakte dehydriexrt
wird, Das austretende Gasgemisch wird in einem Xthler ( 5 ) herabgekthlt, anschlieSend
gefiltert ( 6 ) und dem Gasometer ( 7 ) augefOhrt. Die im Ofen ( 4 ) bcfindlicho Rei-
nigungsaasse wird in den Sammelbehiilter ( 10 ) ausgeschleust und mittels Pendelbecher-
werk dea tiwbomltor am ownionsoron ( 8 ) zugeleitat. Die regenerier-
te Reinigungsmasse gelangt (der Sammsldbe ter mittels PB - Werk in den Ein-

sbehlilter ( 9 ) des De ierofens ( 4 ) :uraox. Aus dem Gasometer ( 7 ) wird des

wpﬁlaﬁ durch den Xo oS 8OY 3 angesaugt und auf lo ati komprimiert. Im Konden-
sator ( 14 ) wird das Gas verfllssigt und anschlieSend einem Scheidsbehiilter ( 15
Zugefuhrt. Der nicht verflilssigte Anteil wird in der OJlwische im Wascher ( 16 ) mit

U1 im Gegenstrom unter lo atl ausgewaschen, im Entgaser ( 18 ) aus dem U1 wieder ent-
fernt und das Gasgeaisch in den Gasoaster I 7)) wio?or zurfickgefithrt,. Das entgaste
Wasch8l wird tiber den Kthler ( 18a ) dem Waschturm ‘' 16 ) im Kreislauf wieder zugelei- -
tet. Das vom 51 im Wascher ( 16 ) nicht absorbierte-Gas wird dem Helzgas-Gasometer (17)
zugeleitet und steht fir die BErenner der K Dshydrierung zur Verfiligung. IB im Scheide-
behilter ( 15 ) anfallende Flfissig-Gag wird in der Stabilisier-Kolonne (-19 ) bei etwa
25 atil von_niedrig siedenden Kohlewasserstoffen getrennt, wobei letztere dem Gasometer

" { 17 ) zugeleitet oder nach Bedarf-in-die Treibgas-Anlage gegeben werden. Die. im Sumpf
der Kolonne ( 19 ) anfallenden- schweren Kohlenwasserstoffe gelangen im flilssigen Zu- o
stand tiber eine Wasserabscheidung { 20 ) in den Zwiachenbehmilter ( 21 ), dem der Zwi-
schenbohiilter - ( 22 ) parallel geschaltet ist.Aus dem Zwischenbehiilter ( 21 und 22 ) -
werden die Produkte im bestimmten Verhiiltnis gemischt und gelangen itber ein Wirmee -
‘austauschsystem { 23 ) zu dem Mischbehilter ( 24 ), in-dem ein Teil des Produktes zum

_Zwecke der Tlefkiihlung verdampft wird. Die bei der Verdsmpfung anfallenden Gase gelane
gon Uber den Fliissigkeitsabscheider ( 26 ) in den KiuhleButan-Kreislauf, Hier warden
‘die Gase mit dem Komprassor § 27 ) komprimiert und anschliessend im Kondenmsator ( 28 )
verflissigt, die so wieder gewonnenen Flussigprodukte woerden iber den ZwischenbehéXlter
( 29 ) wieder dem Produkteingang des Mischbehiilters ( 24 ) zugeleitet. oo
Die in dem Mischbehilter ( 24 ) eintretenden fliissigen Kohlenwasserstoffe werden in
Gegenwart von konzentrierter Schwefelsture ( aus BehBlter 25 ) als Katalysator teilweise
zu AP-Produkt umgewandelt., Das Gemisch aus ATeFrodukt, Kohlenwasserstoffen und Schwe-
fels8ure gelangt zu der Scheideflasche ( 30 ), wobel in entsprechendsr Arbgitgzeit die
Trennung in Butan-AT-Gemisch und Schwefelsiiure erfolgt. Die im Scheidebehilter ( 30 )

80 wiedergowonnenem Schwefelsiure gelangt als Kreislauf-Siure wisder zum Mischbehflter
{ 24 ). Dor aus dem Kreislauf abgezogene Verbrauchtsiure-Anteil wird durch FrischsMure
aus dem Behdlter ( 25 ) ersetzt, Das in der seheideflaaehe ( 30 ) abgeschiedene Gemisch
aus Kohlenwasserstoffen und AT-Produkt gelangt iiber deon Warmeaustasuscher ( 23 ) und dem -
Vorheizer ( 31 ) 2zu einer Feinebscheidung ( 32-) im der, bei eantsprochend langer Vere -
weilzelt, die rast Teatlose Prennung zwischen ButangemiSoh und SchwefelsHiure erfolgt.
Diese Rest-Schwefelsiure wird diskontinuierlich dem Sammelbeh#lter’ { 33) zugeleitet.

pas Gémisch sus Butan und AT-Produkt gelangt fiber einen Zwischonbehilter ( 34 ) zu .
einer Laugewi#sche, uam die letzton Spuren von Schwefelsiure zu neutralisieren. Vor dem —_—
OrificeeMischer { 35 ) wird aus dem Bfsgembeg Eingangsbeohfilter ( 37.) verdidnnte Ratrone
‘lange beigemiacht und die Mischung apachliessend im Scheidebehilter ( 36 ) gotrennt.
. pie 'in diesem Behilter anfallende Natronlauge wird so lange im Kreislauf gefilhrt, bis
dioselbe verbraucht und dilkcntimnarlich als stark verdilnnte I.auge abgeschiedon .und

\ T = 2 @
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dem Xandel zugeleites wird, Das Geaisoh aus Kohlenwasserstoffen und AT-Produkt gelangt
eade xweistufige Wasserwnsoche, in der

sus dem Scheidedbebidlter ( 36 ) in eine ansehliess
nd swar in einem &hnlichen Proxess,

die Restlauge mittels wasser ausgewaschen wird u
wie in der vorgeschalteten Laugewasche. Fur die resserwische wird vorgesehen der Orifi-
se-Mischer ( 38 ), der ScheidobehMlter ( 39 ) und der Xondensat-XingangsbebAlter ( 40 %.

Das von Slure und Lauge nunmehr befreite Gomisoh von Butan und AT-Produkt gelangt Uber
das Zwischenlager ( 41 ) in oine Destillationsanlage. Die Pumpe ( 42 ) fOrdert das
Geaisch in die 3tabilinier-Kolonne ( 43 )s wo das Gemisch in den sogenannten Butan-
Kreislauf und das oigentliche AT-Produkt zorlegt =ird.

Aus dem Sumpf der Kolonne wird das AT-Produkt mittels einer Pumpe der Redestillation

( 45 ) zZugefuhrt, In dioser Redostillation wird als Kopfprodukt der hochwertige Son-
dortreibstoff AT 244 gewonnen und dem Fertigproduktlager ( 46 ) zugeleitet., Das im
Kolonnensumpf anfallonde Produkt kann ebenfalls als Sondertreibstoff Verwsndung finden.
Die in der Stabilisierung abgetriebenen gasf3rmigen Butane gelangen in die c‘-Tronn-
kolonne ( 47 ), wobei die in Sumpf anfallendon Kohlenwasserstoffe dem Kreislauf vor der
Dehydrierung itber den Eingangsbehlilter ( 1 ) zugeleitet worden. Dis in der Kolonne
abgetriebenan Kchlenwasgerstoffe werden in -einer Schlusskolonne { 48 ) von den nied-
rigen Kohleawasserstoffen weitgehendst goereinigt und gelangen die schweren Kohlenwasser-

stoffe vom Sumpf der Kolonne
Trocknung ( 20 ) beimischts

in den Kroislauf der AT-Anlage und werden vor der Butan=
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(a) Analytical Methods.

Determination of Potential Gum in 8ynthesis Gas.
Evaluation of activated charcoal.

Estimation of Benzol Content of Gases.

petermination of Finely Divided Paraffin in Gages.
Determination of §0p in Presence of Hp8 in Technical Gases.

Colorimetric Determination of CB8gp !

Analytical Methods for flant Control in Manufacture of
Synthetic Alcohol.

Determlnat:l.on of Fatty Acids 1n Aqueous Solution.
Control Tests for Gas Purifying Masks \“Feinreinigeru)

Analysis and wov,t.ing gp of F:Lscher-'.l‘gopsch Catalyst..
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Treidbstoffwork, den 18.August 1948
Be/Rk.

Mathode nur Bestimmung des Harstestes in Gasmon mit
Pormaldenyd=3ohwvefelstiure~Reageng.

Das Reagenz bestcht aus einer Mischung von 1 Vol.Tell Formalde-
hyd (40 Vol.#) und 30 Vol.Teilen konz.Schwefeladiure (Dichte 1,84).
Der Test ist auf eine gelb—braune;Endfarbe abgestellt, die der
Férbung von n/500 Jodjodkaliumldsung entspricht.

Das zu untersuchende Gés.wurde zuniéichst durch eine als wasserab-
scheidend dienende Flasche und anschliessend durch einen Trocken~
turm mit 03012 goleitet., Mittels eines nachgeschalteten Stramnngs-g.
meseers; der dic Gasgeschwindigkeit von 15 Ltr./Std., sodaB bei i
der festgesetzten Versuchsdauer von 8 Stunden 120 Lt®. Durchgang °
erreicht sind, ktnnen Gassehwankungen genau festgestellt und be- 5
hoben werden. Daran schlieBt sich das mit Formaldehyd-Schwefelséuma
gefilllte GefiB8 an und ‘schlYeB8lich noch eine Gasuhre Das . GefhHB
selbat hat—eine—waachflazchenahnliche_Geatalt;von_azgmm l.Weite
und 170 mm Hahe, in das bis za 1 om vonm Boden entfernt eine RBhre
“von 3,8 i 1.Weite fihrt. In dse Gefs8 selbst werden 25 cm® des .
Reagenzes eingefﬁllt.‘ _ o ! 5

LB

: Sollte innerhalb 8 Stunden die Firbung einer n/500 Jod;odkaliumr
- lbsung erﬂuﬂgﬂiaein, so kann "vor der Peinreinigung" diese zu-'

lassige Verfirbang als 100 % angeaehen werden und- bei entspreeheni
anderer Zeit kann Umrechnnng erfoléen. : :

o
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Untersuchung der Aktivkohle. .

an doer Aktivxomle werden der Wussergohalt und die Hestbeludung an
Benzin festgestelLlt.

Wassergehnlt.

vor Wassergehalt wird in erster uLinie nach der "reriode des siithlens"
ermittelt. Aus verschiedenen Hhen der Adsorber werden Aktiv-Kohle-
Proben gezogen und davon 93 cm> ( = 33Y3 g) in einen Rundkolben gefiill
und soviel Xylol zugegeben, dass die Kohle in dem Kolben mit Xyxdl gut
bedeckt ist. Dann wird unter Aufsatz eines Kiihlers, der seitlich

elne Blirette besitzt, solange erhitzt, bis sich kein Wasser mehr an
den Wandungen niederschldgt. Die ubergegangenen cm3 Wassgser mit 3
multipliziert, ergeben den %—Gehalt an Wasser in der Aktiv-Kohle.

Benzin-Bestimmung an der "A.K." im Gas nach dem Schlusskuhler.'
Durch -einen kleinen mit Aktivkohle gefiillten: Adsorber werden in einer
Stunde etwa 400 1 Gas durchgeleitet. Die Kohle wird ‘dann anschliessend‘¥
mit Wasserdampf ausgedampft und c Benzin iin einem Messzylinder
abgelesen. 4 '
Der Gehalt en Ben21n errechnet sich folgendermassen..

cm” Bi_x_0,71 o 7
I Gas&urcﬁéang ‘ - 1000 g Bi/m —Gas . _

0,71 = spez. Géﬁlcht von Benzin.

- Restbeladung. - ‘ X
100 - cms——~56 g Aktiv-Kohle aus den Adsorbern werden im kleinen Adsorbelh
mittels Wasserdampf ausgedampft, um die restlichenwAnteilefaanenz1n~m

zu ermitteln, Ablesung erfolgt im Messzyllnder und Ausrechnung w1e
folgt."_ L . - S SR
' kfﬁm cméfBéng;n"x-0111"m=,%_3enzin.ﬂm .
= ; o v ‘ —

1

1 . ) .
e \mmﬂ—v——"

..-..._‘T.._ et T el £ ' .




Methode zur Bestimmung des Adsorptionswirkungsgrades
gemeinsam mit der Ruhrchemie, O.-Holten, festgelegt.

Durch einen Absorptionsturm von 80 mm lichter Weite und 900 mm Aktiv-
kohleschiitthhe, der mit einem Dampfmantel und einer Heizechlange von
¥4"-Rohr ausgestattet ist, werden im Laufe von 24 Std. ca. 4 m3 Gas
mit gleichbleibender Geschwindigkeit von unten nach oben durechge-—
schickt. Der Adsorber ist mit der gleichen Aktivkohle zu fillien, wie
sie in der Grossanlage zur Verwendung gelangt. Zur Ergielung einer
gleichmidasigen Durhhschnittsprobe wird das perforierte Probegasrohr
80 tief in die Austrittsleitung eingefiihrt, dass ein gutes Durch-
schnittsmuster des Gases aus allen Zonen gewdhrleistet ist. Von dem
'Probenahmerohr aus passiert das Gas zwecks Abscheidung etwa mitge-
rigsener Wassertrdpchen eine Abséheiderflasche von 5 1 Inhalt und
geht dann iiber die Gasuhr in der Adsorber. Vor dem Beginn der Bestim-
mung miissen die Abscheiderflasche und die Gasuhr grﬁndlich durchge-
spult werden, um Luftreste zu verdréngen. :

}

. Nach Ablauf der Beladungszeit ‘wird der Adsorber abgenommen und"mit'“'lf
- einem Schlangenkuhler nebst Schéldevorlage verbunden. An die Abschei-
. devoriage wird ein Kondensationsgefﬁss von ca. 250 cm (als Wasch-
.flasche ausgeblbdet), angeschlossen, das von einem Dawargefass, mit
Hilfe einer geeigneten Kaltemaschung ( z.B.' Alkohol mit Kohlensaure)
-auf minus-70 - 80° gekﬁhlt‘w1rd._Die Ausdémpfung des Adsorbers er—
-.folgt in der Weise, dass zunachtt durch Heizmantel und Helzschlange—*-§:
10 Minuten 1ang Dampf geschickt wird. Die ‘hierbei entwickeltenﬁf@ Wf‘m
Gase werden bereits durch Abscheldegefass und Kondensationsgefass ge~ %
leitet. Nach Ablauf der 10 Minuten wird — unter Beibehaltung der ;
indirekten Belzung - langsam entspannter Dampf in-:der Richuung von -
“oben nach unten durch d1e Kohle géséhickt. Derxr Schhangenkuhler wird
mit dem gleichen Kuhlwasserﬂbeschickt, wie der Kondensator deeraupt-
wan'lage. vie Ausdampfung soll' 1 Stunde lang in der Weise geleitet wer-

Nach beendlgter Ausdampfung wird dle Kohle des Versuchsadsorbers ‘durchi”
Einblasen von Luft oder Stickstoff-von unten nach Ooben getrocknet, bisi’
-das oben austretende Gas an kaltem Metall keinen Beschlag mehr erzeugt:i
(wahrend diéser Tf”cknung ist, der uampfmantel und die Heizschlange 3
unter Dampfz zZu halten). : :

-1lm Anschlass an die Troqknung w1rd der Helzdampf abgestel;t und die o
‘Kohle mlt ﬂem Gasstrom bis zum Abkuhlen’Welterbehandelt :
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Nach beendigter Ausdimpfung wird dus in der Ki#dltemischung befindliche
nondensationsgefiss alimbhlich auf eine Temperatur von 20° erwidrmt,
mit dem xondensuat in der Abscheidevorlage vereinigt und nach Abtren-
nen des Wassers gewogen. Aus Gewicht und Gasdurchgung durch die Uhr
argibt sich der nestgehualt aes Gases an Benzin.

zur brreichung zuverliédssiger bsrgeonisse darf nur sblche Aktivkohle
verwendet werueu, die schon 1-2 mai mit Benzin in dem fiir die Analyse
bestimmten Gas beladen und susgeddmpft worden war.
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Methode zur Schiitzung des Rohbenzolgehaltes in
Gasen mit FPormaldehyd-Schwefelsidure-Reagens.

Das Reagens besteht aus einer Mischung von 1 Vol.Teil Formal-
dehyd (40 Vol.%) und 30 Vol.Teilen konz. Schwefels#ure (Dichte
1,84). Der Test ist auf eine konstant gelb-braune Endfarbe abge-
stellt, die durch Aufldsungen von 20 g Ferri-Ammoniumsulfat in
100 cm’ dest. Wasser bei Zimmertemperatur (18-20°C) charak'teri-
siert ist bzw. ungefihr der Parbe einer n/200 Jodkaliumldsung
entspricht. . ) A ;

Bei Ausfiihrung des Testes wird die Zeit ermittelt bei konstanter
Geschwindigkeit die zur Erreichung des festgelegten Farbtones
erforderlich ist. Die Gasgeschwindigkeit soll ungeféahr 600 cm3/min
betragen bei 5 cm3 Reagens in einem normalen Reagensglas von unge-—
fdhr 15 mm g. Aus beiliégender Kurve ist fiir die gefundene Beob-
achtungszeit, bis zur Erreichung des festgelegen Farbtones, der
zugehdrige Benzolgehalt auf der Ordinate abzulesen.

Die Methode gibt fast vollkommen quantitative Resultate bei
einem Benzolgehalt von O = 3 g/m Gas.

Bemerkung ) e ‘4

BEs ist zu beachten, dass bei extrem hohén gehalten des Gases an
ungeséttigten Kohlenwasserstoffen, wie Propylen und Butylen, ‘auch._
ohne die- Anwesenheit von Benzol be1 léngerer. Einwirkung eine
schwache Braunfarbung entsteht.,

.
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Methode zur Bestimmung des Gehultes des Gases an Paraffinnebeln.

Die Gasprobeentnahme erfolgt luut untenstehender Skizze unsder
Hauptgaseintrittsleitung kurz vor der Aktivkohleanlage.

Der Gasdurchsatz wird auf 360 1 / Std. eingestellt. Nach 5 000 1
Durchsatz wird der Apparat abgenommen, die Watte wird mit Ather 4im
Soxhlet-Apparat warm extrahiert. Der nach dem Abdampfen des Athers

aur dem Wasserbad verbleibende kilckstand waird im Trockenscnrank 5ei
1uv® C (3v min.) getrocxknet und gewogen. vieser ndcxstand wird als
Yaraffin bezeichnet.

Hierzu addiert wira aie eventuelle Gewichtszunahme des glésernen in
die Litte des Glasrohres reichenden Probenahmerohres.

pel besonderen ortlichen Schwierigkeiten, wie z. B. zu noher Gasfeucntig
keit, erfolgt die rrobenahme in einer aogeanderten, diesen Verhdlt-

nissen angepassten Form.
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E1in Beditrug »ur Bes timmunyg VvV Oon
SO0, ne b enHS 1in teco hnischen Gas en.

<

von Dipl.-Ing. R o t h und Dr.phil. 0 h me, Dortmund.

Bei der Uberwachung der Trockengusreinigung ergibt sich die Not-
wendigkeit, 902 neben sz zu bestimmen. Hierfir fanden in der
Technik unter anderen 2 Verfahren anwendung, die kritisch unter-—
sucht wurden. Die Arbeitsvorschriften fiir diese beiden Verfahren
sind folgende: '

I. Verfahren: )

Das Gas wird durch 2o Jodlosung hindurchgeleitet, wodurch
Schwefelwasserstoff und Schwefeldioxyd oxydiert‘werden. %0
Natriumthiosulfatltsung wird nachgeschaltet, um mitgefihrtes
Jod zuriickzuhalten. Nach dem Durchleiten wird: ‘die Jodldsung
mit Latrlumthlosulfat titriert. Der Jodverbrauch ist der Gesamt-
) menge an’ HZS und 802 gquivalent. Der Gehalt an Schwefelwasser—

stoff wird in der iiblichen Weise durch eine Parallelbestimmung

" .. mit Cadmiumacetat festgestelLt Durch Subtraktion der st-henée
von der Gesamtmenge st + 502 wird die SOz—Lenge erhalten.

~ II. Verfahren:

‘Das Gas wird durch lO Jodlosung geleitet, wobei der. Schwefel-
wasserstofr und Schwefeld@ioxyd durch Jod oxydlert werden. TO
Natrlumthlosulfat wird nachgeschaltet, wodurch vom Gasstrom :
mitgefiihrtes Jod festgehalten wird. Nach dem Durchlelten w1rd

- die Jodlasungﬁ durch Titration mit Natriumthiosulfat entfarbt,
und die durch die Jodoxydation aus 302 ‘entstandene Schwefel-
sdure mit 10 Natronlauge titriert und auf 302 g/Nm berechnet. -
Der Schwefelwasserstoffgehalt wird mit, Cadmlumacetat in elner i

Parallelbestlmmung ermittelt.
~Bei beiden- Verfahren werden HyS und SO, durch Jod oxydlert.‘
"QLQDlese Jodoxydatlon gehen nach- folgenden Glelchungen ~vor-sichs::
' I. HZS + Jq - 'S + HI »
II SO0, + J2 +zH20 ——— SO3 +2HJ+Hw‘

Beim Verfahren I wird die- zur Oxydatlon von HZS und S0, ver-
brauchte Menge Jod als quantltatlves Map Piir’ die Gesamtmenge an
SOnﬁund HGS benutzt. Beim Yerfahren II werden dle aus 802 durch

-2 -




Einwirkung des Jodes gebdildeten 801-Jon6n durch Titration mit
Natronlauge bestimmt. Die st-lenge wird bei beiden Verfanren
in einer Parallelbestimmung mit Cadmiumacetut erhalten.

Zum Vergleioh beider Verfahren wurde eine gemessene Gasmenge
durch Ib Jodl¥sung hindurchgeleitet. In der erhaltenen Jodldsung
wurde nach ¥Yerfahren I 802 + st durch Titration mit IO Natrium-
thiosulfat ermittelt. In der durch Titration mit Natriumthiosul-
fat ermitiert. In dor dureh entfidrbten Jodlésung wurde nach Ver-
fahren II durch Titration mit J, Natronlauge das SO, bestimmt.

Ergebnisse:

Tafel I

Mit Cd-acetat bhe-
stimmte Me ge

Verfahren I . Verfahren II
S0, g/Nm S0, g/Nm

2,20 C 0,303 0,0141
2. 2,74 " 0,58 0,00336

| - TO— 3,19 0,254 ~ 0,0126
e 15— > 0,27 .  . - 0,00927

.

Dle Ergebnlsse fur die Schwefeldloxydwerte weichen stark ‘vonein—
ander ab Die- Werte nach Verfahren II 31nd stets klelner. Zur
Aufklirung dieser Abwelchung wurde eine bekannte Menge relnes
Schwefeldloxyd im Stlckstoxfstrom durch Jodlosung geleltet und d1
entstandene Schwefelsdure nach Entfarbung ge; mit Thlosulfat mlt
Natronlauge titreiert.

SR Kngewandie Menge DBrcﬁ Tlfraflon BIE R
Versuch - - S02 in . g R NaOH gefundenea .HFehlmengeni”,*
Nt W Chmile o Stee o T

3. ,f' ;_70,0343' g '”Qq,nli. o;os;oj

1.
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Bei der Oxydation von 802 mit Jod entsteht nach der Gleichung
I1 die Hquivalente Menge Jodwasserstoff '

Dieser Jodwusserstoff muf bei der Titration der gebildeten
Schwefelsiiure mit Natronlauge mit titriert und berticksichtigt
werden. Vor der Titration mit Natronlauge wird jedoch'die Jod-
l8sung mit Natri&é%ﬁifat entfdrbt. Die durch Oxydation ent-
standene Jodwasserstoffsdure macht aus N328203 die entsprechende
Thio-Sdure freli, die Huferst instabil ist und nicht zu {iber-
sehende Umlagerungen erfihrt. Diese Reaktionen sind fiir die
verschieden falschen SOZ-Werte bei der T»itration mit Natera
Natronlauge verantwortlich zu machen. Als weiterer Beweils fiir
dieses Verhalten der HJ-sidure wurde reiner Schwefelwasserstoff
() im Stickstoffstrom durch Jodlssung geleitet. Nach Entférbung
O

der Losung mit Thiosulfat wurde vérsucht, die gebildete Jod-
wasserstorfsiure durch Titration mit %b Natronlauge zu bestimmen.

N Ty R T e et o

Tafel ‘111 L

Angewandte Menge Gefundene Menge HZS

-durch Tltratlon ‘der Feﬁlmenge
HJ-saurg mit NaOH '

0,0262 " 0,0248

-5, %
_0’0439 e 0,0422 o - 3,9 %
Die gefundenen Werte sind in der selben GroBenordnung zZu nledrlg."'

_ .~ Es zeigt-sich also, daf HJ—saure in Gegenwart von Natriumthlosul-b'
fat m.cht titriert werden kann Lo Co s ‘

Aus dlesem Grunde ist es. auch nlcht moglich,‘SO2 durch Tltratlon

N

sehr schlecht. Sle farot 31ch 1nfolge von Jodausscheldung 1n’ﬁ

kurzester‘Zelt braun.l) Das . zuruckgeblldete Jod tauscht demnach«_

bei der Oxydation von HZS und SO2 einen zu gerlngen Jodverbrauch
;mvor. Eln_weiterer Fehlez4=vor allem be1 Koksgasuntersuchungen,-

entsteht durch Anlagerung von Jod an 1m Gas enthaltene unge—'

> _
sittigte Kohlenwasserstoffe. Dlese Reaktion Wurde einen zu_

4) MLWWW@;,JJg; ‘ o “
o) dehsfrom Eomuntipe v ot W Rupe. m, /.;,___ -
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grossen Jodverbrauch fir die Oxydation von H,8 und 802 ergeden.
Als Pehlerquelle bei Verfuhren I treten also auf:

1. Rickbildung von Jod aus Jodwasserstoff.

2. Zusitzlicher Jodverbrauch filr ungesidttigte K- 1lenwasserstoffe
v : etc.
Beil Verfahren II kommt zu den 2 genannten Fehlerquellen noch

hinzu:

3. Umsetzung des Jodwasserstoffes mit N823203 und Zerfall der
entstehenden S&dure. : B

Zusammenfassend ist zu sagen, daf beilde Verfahreﬁ‘fﬁr die Be-

stimmng von SO, nebenst nicht brauchbar sind.

Im folgenden ist ein Verfahren angegeben, das es ermoglicht die

Bestimmung von 802 neben st einwandfrei durchzufuhren.

Durch Veroffentllchungen von Mutschin u. Pollak 3) ist

bekannt daf sich SO4' durch Titration mit BaCl, und Natrium-
ohodizonat als. Tupfellndlkator quantitativ bestimmen 1ZBt.

‘Diese Tatsache wurde fir die vorllegenden Verhiltnisse iiberpriift.

Aus einer eingestellten Natriumsulfltlosung wurde mit HpSO,
-302 entwickelt und im Stlckstoffstrom dﬁfﬁﬁ“ﬁbdr"sung geleitet.

Es wurde der Jodverbrauch bestimmt und das gebildete SO4' an-

schlleﬁxendfln der Losung nach“der Rhodlzonatmethode m1t Ba012
titriert.- | . : : : e
' Ergebﬂlsse. . Tafel w

Tltratlon mlt

Kngewanafe Benge™ Sﬁg"-GeTundene Menge SOﬁ In g durcﬁ
al R

xVersuch_ 1‘1n g,,bestlmmt mit 012

: - . , _ TitEel-
I S o-ozvo e -0176--5-6171'5-6-0175
2. 7 _0, 0680 | |

wMénge 802 entwickelt, was auBerdem noch duréh Titratlon mlt Jod

X EIL RN SUSpRer S IR A

.

vf"kontrolllert wurde. Das entw1ckelte Schwefeldloxyd wurde dm Stlck,

'stoffstrom ‘unter Zusatz v@u H,yS8, das aus Nazs entbunden wurde, S
'durch Jodlosung geleltet, derwNatrlumthlosulfatlosung nachge- o
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mit BuClz titriert.
Ergebnisse: Tafel V

Versuch Angewundte Menge Angewandte enge S0, Durdh Titr. mit
bestimmt mit_J, BaCl,_ gef. MengeSQO

~ 0,0001 o ’ 0,C33
~~ 0,0002 : 0,033 : 0,033
3. ~ 0,0124 0,0165

Die Ubereinstlmmung der Werte ist ‘sehr gut. ,
Es wurde nun 502 und HZS im Koksgas nach den 3 Verfahren ermlttel
Die Ergebnisse waren folgende: :

. Tafel VI

H;S g/Nm” T s0, &/Fm’

P

‘_,.“_m.l\

TP . —— AL B

Versuch bestimmt durch o N
’ Cadmiumacetat Verfahren I Verfahren II Neues Verf. -

AR e AP A L A e ey

.. 2,14 0,58 0,00336 - 03382
2, - 3,19 -~ .0,254 0,0126  0;316
3. ." 0,15 . 0,27 '0,00927 . 0,200

Auf Gfﬁﬁa‘der in Tafel IV und V. w1edergegebenen Ergebnlsse mit

bekannten SOQ-Gehalten mussen die Werte nach dem neuen Verfahren
- als rlchtlg bezelchnet werden. Die oben genannten 3 Fehler-

‘quellen fir Verfahren I und 1I kommen be1 dlesem Verfahren 1n

 Wegfalls , T o

Es. w1rd deshalb folgende neue Arbeltswelse zur Bestlmmung von

.Mwso2 neben HZS vorgeschlagen. e e ug
.Das" Gas, w1rdzur Oxydatlon von st und SOZ”’
dg?chge%iifgz, der zum Auffangenuvoniml geris

_‘ entstandene .Schwefe Tsaure w1rd m1t BaCL2 udn
als Tupﬁilndlkator t1triert3) 7
HoS
ermittelt. - ;

ZusammenfassungI

Zwel 1n der Technik angewandte Verfahren zur Bestlmmung von 80217-

neben HZS wurdenﬁkrltlsch untersucht.,Es zelgte sich, daB beide
Verfahren ungenaue Werte ergeben._Es wurde deshalb eln aenes

L neues Verfahren ausgearbeltet und dafur elne Arbeltsvorschr;ft
aﬁgegeben., ‘ : »




So/S. 08"

Colorimetrischer Schwefelkohlenstfof -laohueiq in Gasen.

Lrforderliche Ringonzion:
1) 5 g KOH in 5-10 com Héo l¥sen und mit Xthylalkohol auf

100 com auffiillen.
2) Ou304—L59ung 281 g.
3) Eisessig.
Das zu untersuchende Gas wird nach Verreinigung verdiinnter
Kalilauge (Has-Entfernung) Y2 Stunde lang mit einer Geschwindig-
keit von 0,5 1 pro Stunde durch ein Reagengglas geleitet, das
5 com von Reagenz 1) enthd#lt. Danach 1 Tropfen Reagenz 2) zuset-;
zen und mit Eisesslig ans#iuern. . ' '

deer
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Schwefelkohlenﬂﬁoff liefert denn Gelﬁf&rbung bis Aﬁsfallung
eines gelben Niederschlages.

AL Y

Vor Feinreinigung entsteht uhter‘diesen Bedimnngen dicke gelbe
Tribung (entsprechend ca: 1-2 CS,/100 ccm).

Pdarbung.

Sy-Gas-Hauptleitung liefert nur noch geringe
\ . v .
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Alkohol=Anlage, Analysenvorschriften,

Inhnlt¢s

Grundsiteliches sur Probenahme .
&+ Analysenvorsohriften fur folgende “robens

I, Angelieferts Rohprodukte

1. Frischature
~ 2+ Hatronlauge
- 19
IX,

Zster nach Hisoher
Rohalkohol
_ Biubbertopf, Easkade
 Blubbertopfy Enigesung
Lauge vor GCasclverdaspfang
Yagaer nach Snsolverismpfung '
?hamlatlaugo aus. m:l.eaelred.nd.gung
, Maeham
F&Mgﬁ&ux& .
2+ SHure awmd&%pter
iﬁanmaer
 Punpenwasser
15, ILuttorvasser
50 AwKolonne

P




3z _Jscpropxialighel

i
a) Prohen vom Lsuf sur Betriebdskontrolle
h) Froben sus der Vorlage
6) Versandproben aun Kescelwagen

22 Butyisjkohod

a) Froben vonm Lauf sur Betriebskontrolle
b) Probon aus der Vorloge

e) Veraang'pmben_ aus Kesoelwagen

) Proben wm Tau? gur Isetriebskonmlle
B) YVersandproben

be pAtmmE) -

a) Proben aus der m.lenommignng
b) ?amanlprﬁbm—-

5 _Kthey N | e
~a) Proben vom Leus sur- Bﬁtxﬁiehakmmne
’ b) Vermd;smm




Grundsitaliches sur Prodemaahme:

An Jeder Prodbestells sind Siglich 2 mal Proben su nehmen,
Ist wegen eines Stillstandes dexr Anlage die Probenahme nich$
nbglich, 0 werden die Prodben frithestens eine Stunde nach
dem Anfahren des Betriedes genommen., In Jjedem Falle ist der
Grund fUr Aas Fehlesn einer Bestimsung genau ansugeben,

Wexrden die FProden aus Stundgliisern oder lingeren Zuleltungen
~genommen, S0 MisSs Ban vor der eigentlichen Prodenshme erst
die Plussigkeit, die noch von der letsten Probenahme im Stand-
glas odexr in der Leitung steht, ablaufen lassen.




Ixisebesuye

Farbe

Bestimmung der Wiehte bei 15°, Brrechnung der % 12504 on
Nand der Tadelle,

Bestimmung der Konsentration durch Titration.

Rund 1 g der Prode wird in einem Erlenmeyer eingswogen,
mit Yesser verdinnt und mit l-n-Natronlauge titriers.

Berechnungs .
% 8,0, - Yubrssh e asroalases o 413

Besspiels . ;
Binwaage _ 0,9873 g
Verbrsuoh an }/lep-Hatronlauge 15,2 com

FE®, - Mggeps - 3

¥enn sozomma, su beobachten i.t. 80 13‘3‘6&8”13 i’fctomn




Natronlsuges
pie Ermittlung der Konsentration erfolgt gleichfalls mis
Hilfe der bei 15° bestimmten Wiohte.




XX. 1.

Zaver gug Tanki (wichte bei 20°).

NBach lingerem Stehen setst sieh suweilen auf dem Kster eine
Schioht ab, dsher ist der Ester vor dem Zinwiigen gut su durch-
mischen. Dann werden 100 g der Prode in einen 1 l-Xolben ein-
gewogsn, mit 160 cn’ Yasser versetst und guts durchaischts. Der
Alkchol wird abdestilliert. Zuam Schluss lisst man noch 5 Himoe
ten bei 100®* kochen. Das Destillat wird solange ait gekirntem
Kaliumcarbonat versetst und geschittelt, bis ein fester Rilok-
stand von ungellstem Carbonat auftritt. Pulverfirniges Kaliumm..
- parbonat ist ungeeignet, da sich damnit keine scharfe Trenne
schicht ersielen liisat. Die obere Schicht wird in dem mit
Xeasteilung versshsnen Schiittelsylinder abgelasen.

Berschaoung des zlkoholes . )

Gewichtsprozent an=c-3 obere Schiocht « 0,8e

Der nach dexr Dsstillation im Kolben verbleibende s&uroroat
wird in ﬂezohen Kolben surﬁcggewogen. bel 15¢ gaspiudelt
und der sto‘dhhalt wird von dor Ta‘bol.m pbgelomn.

Berccmmng dar Sch«etalatmro im *’sterx

Gewlcntsprosent H,50, = Sturertiokwasge « % I so wus Tabelle
274 4

Belspliels
Einwgage 100 g =

- obere -Schicht 4m Beaunat———w_u

| nsoh Aussslzen mit Ksliumcarbonat: 24 om 4
‘Gewlantsprosent ROR 284 ¢ 048 =m 19.2 ‘
Bwﬂrﬁckwmgo i 396 g C
wichte bel 15’. 14315, 40.9 % 3280‘ ‘

Gawe= 8280‘ - }iﬁﬁw - 53.9 5

PO

-




Ester nach Misghery

Wichte bei 20°

600 g werden in einen 1 l-Kolben aingewogen. Der Alkchol
wird abdestilliert (S8iedesnde 100°) und mit Xaliumoarbdonat
ausgosalsen, .

Berechnung d4es Alkohols:

Gowe~% ROH = Wgam_m;m).a_m

'~ Der nach der Destillation im Kolben verblisbene Skurerest
wird im gleichen EKolben suriickgewogen, bei 15¢ go-pindqlt
und der HySO,~Gehult aus der Tabelle abgelesen, '

Berechnung der Sohntohtmro mmuatar aus . mschort
eew.-ﬁ 8230‘ - sanrcruokwaasa « % 8280‘ aus Tabelle

Beispiels , \ '
Einwaage: 600 & '

‘obere achiaht 4im Destillat naoch o
Aussalsen ait mmncarhonatz © 61 oom 1

T s st 814 %

-s&mrﬂckwaag. . : 521 g
#ichte bu 15® = 1.26; --------- SO.S % 32304 '

‘Gowe~tk: 1;2304 - %m 26,5 %




Restsiiure
Wiohte bei 15° und Bestimmung des 3280‘-001:51“- naoh Tabelle.

Die Bestimmung des Alkoholgehaltes exfolgt genan =0 wie Deim
Ester nach Mischer (Abschnits IX. 2.).
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Bohalkohol

Der Inhalt der Vorlagea 12 und 13 desteht gewBhnlich aus
2 Sohichten. Es werden angegedben: Gesamthihe der Flilssig-
keit in der Vorlage und Hihe der Oberen Schicht., Sind die
Vorlugen bis sum Uberlauf gefills, so bctrlgt die Gesant-
" hihe 135 om.

Bestimmung des Alkoholgehaltess
Obhere Schicht:

100 com dexr Probe werden 80 lange mit gekdrntem Kallum-
carbonat versetst und geschiittelt, bis ein fester RUckstand
von ungelistem Carbonat auftritt. Die obere Schicht wird '
in dem mit Messteilung versehenen Schiittelzylinder abge-

lesen, o

Berechnung des Alkoholgehaltest

- Gew.~% BOH = gom susgesalgons Schicht . 0,8
. b » » \

Beiep:l.ola _ -
. Zur Bestinmung oingeeﬁtat: 100 aom oberc Schicht

‘——‘Nichte der Frobe bei 20° 13 0,852Akm e

susgesalsener Alkohol : 86 som ' Co

Untere Schichbt ,,,‘;__*

_Dle Bastamnng aea Alkchola orfolgt gonan so wie hx der
oberen Schicht- ;

P
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Blubbertopt, Kaskaden

Blubbog_tng: Eatgasung

1 oem wird mit 1l-n oder 1/10-n~Schwefelsiiure titriers.
Indikators Methylorange.

£ NaOH = oom 1-&—82904 o 4
1,1

= Ooom 0y1-n-H,80, » 0,4

H 1.1
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Die Frmittlung dsr Xonsen
15° bestimmten Wichte.




Saeser _naoh Jesolysrdampfung

Pestimnung des Pﬂoﬂno




Frisohsiiure

Die S¥ure wird nach Mtglichkeit eus dem Hahn an der Siure-
phmpe entnommen, andernfalls aus dem Standglas am Dosier-

gelhione
Fir die Wichte bei 15° wird der Progentgehal$ an néao‘

sus dexy Tadbelle adbgelesen,

‘
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Pertigssure und

Skure aus Vorverdampfer

Bestimmung des Frosentgohal tes aus der Wiohte bei 15°,.
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Beatimmung des Pr'n'ortnl.
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Lutterwasserx

Das Lutterwusser wird aus dem Probdehahn im Innera der

Anlage entnommen (nicht aus dem Abscheider im Preien).

Die Probe wird in einen .1 1-Kolben singewogen, der Alkohol
abdestilliert (Siedeende 100°) und das Destillat ausgesalsen.
Goew,=¥X ROH = ) .29 0 * 100

Besteht die Probs aus 2 Schichten, #0 ist die gesamte Henge
sur Bestimmung sinzusetzen, . :

Beatimaung des Pn-wbrtoqz

Etwaige Ultripfochen sind vor der Untersuchung durch Piltrieren
gu entfarnen. '
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~dexr A-Kolonne abgelssen. -

A=Kolonns

Bensolbes timmung: ¢
5 gem der Probe werden in einem EggertrShrchen mit 40 cem

Wasser geschiitiels, anschlies:end wird die Obere Schiocht
abgelssen, Eine scharfe Trennung der Schichten wird durch
Zugube einiger KSimochen Kochsals exxsicht.

Berechnung: -
Vol,~% Bensol = obere Schicht nach dem Schitteln(20).

Beispiel:s

EZingesetste i'robe: 5 com

obere Schiocht nach demr Schiitteln: 3,4 cem
Vol.~% Benzol: F94 ¢« 20 m 68 Vol.=%

Der Bensolgshalt wird fir alle mit Probehtihnen versehenen
Eolonnenbiden bestimmt., Ausserdem werden alle Thermometer

i .

1 . — -




Upntersuchung dexr Peytigprodukie

Hundelt es sich bei der Untersuchung der Persigprodukte
um die Betriebstiberwachung, S0 werden nur die wiochtigsten
Daten bestimmt.

Die VoroMpmbon werden jedooh eingehender untersucht.

L4




I-Oprogz}alkoho;

¥roben vom Lauf sur Betriebskoatrolle

Es werden bestimat:

1. viohte bei 15° (auf 4 Stellen genan).

20 Mischbaxrkeit nit Yasser,

Isopropylalkohol muss in jedem Verhiltnis mit YWasser misch-

bar sein., Man jgidt 10 com Isopropylalkohol in einen Schfittel-

sylinder und fugt sunichet tropfenweise Wassor hingu, dann

£i11¢ man auf 20 ocm, 50 com, schliesslich auf 100 com go-
samtvolumen auf. Es darf in keinem Fall eine Trilbung suf-

-treten. : ' L
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IXIX. 1 ®)

Proben aus_der Yorlage

|

Angugeben 1ists
1. 7ichte bei 15° (auf 4 Stellen genau)

2« Mischbarkeit mit Tasser
S« Brechungsindex bei 20° (nnao)
4. SHuresahl: mg XOE/100 com.




Yeruandproben ans Kespelwagen

1., Tiohte boi 18° '

2. lischdbarkeit mit Weaser

3, Irochungsindex bei 20°

44 Sturopahl ng KOL/100 com

Se Jodgsahl

6. Gm’lo"ﬂ H20

7. Siedeanalyse nnch Krimer - Spilkors

6. GOW."?@ H 0.

Dle ?*asaerbaatimmnns a4t Magnesiuemitrid nach Dictrich und
Conrad beruht auf der Gleichungs Hg.,ﬂ + 6 320 - 2}35 *

3 Iﬁg(Oﬂ) und Geoy Destimmung des geblldeten Ammoniakse

Bach e:mer Einwaage von ca. 5 - 7 g Hogneoiumnitrid 1:1 einen
trlenmeyerkolben wird ein = 011828 anfgesctzt, an dem ‘ein Tropfe
trichter und ein Trapfen;:muge“ engaachmolzen sind, An den
?ropfanfﬁnger schliecsst sich sin senkrecht stchender Kihler -
en. Dle Verlngerung des XKthlers reicht bis zum Beden siner
saugflasche, dia 50:conm n/lo-BzSO‘ ‘enthilt und mit einer Vasseye

’4

¢

-

|
|

5

g
._ g |
gj

B is gls
- 50 .cen Iaopra»sﬁa:mchcl (Dyy = a,':as)

utrahlgumpo—ia—tex:hmmg_ateht,_m_m_mmgipen dexr
renpefelstiure wihrend der Destillation su verhinderne Die
&urchzssengte Luft wird mit Chloroaleium ofor mit Blaugel
gotrocknet, Die Alkoholprobe (50 com) gibé man sus dem Tropfe
tricuter su den Megnesiumnitrid. Man destilliert 30 lange, bie
ein Stoszen und Spritsen éés%gneaim&trﬁa suftritts Danm :
wird der Uberschuse der vorgelegisn nchwet&ls&nm nit n/ke» —

HBatronleugo zurﬁnkt:lmm-

Be"acbngn_gz o

Gew,= Wasser = ?arbmuch 8n rags@‘s . 5'4(,&, ,

. 50 » Dichte des alkohola « 10

50 com n/la-»ﬁgs% vorge:tage




N
1,8 com n/lo H,80, verbraucht.

Gewe.~% Wasser = %,g 2 5,%22 = 0,025 £ H,0
. O e« Oy e« 40

Das sur Wasserbestimmung benutzte ¥agnesiumnitrid muss frel
von Ammoniak sein., Zur Entfernung der letzten Ammonieke
spuren gibt man das Magnesiumnitrid in eine heisse Porgellane
schale und kiihlt im Exsikkator iiber Phosphorpontoxyd (vei
Anwesenheit von Caloiumchlorid) abs




Bngl-lkohol‘.
Proben vom Lauf sur Betriebdbskontrolle.

Es werden destimmt:
1. “10!1“ bed 15.0
2. Tribungspunkt und L8slichkeit in Vasser.

Das System sek. Butglalkohol-Fasser besitst eine Mischunge-
lticke. Die untere Grense der Mischungsliicke liegt bei 20,00
Gew.% sek. Butylalkohol und 80,00 Gew.% Wasser (bei 20°).
Zur Bestimmung des Triibungspunktes werden mit einer Pipette
oder Biirette 25 c-3 Butylalkohol und 8o cn’ Wasser genau
abgemessen und in ein 300 ‘cm’ fassendes Reagensglas gegeben.
Die Mischung wird in einem Wasserbad (8Boo on’ Becherglas)
unter Umriihren langeam erxwirmt bis eine Triibung auftritt.
Die dazu gehtirige Temperatur wird an einem in zehntel braiio
',geteilten Thermome ter abgelesen. Wenn die niachung bei Zim-

'mertemporatur schon triibe ist, muss sie gur Ermittlung der

Trubnngstempmmr—langsam abgekiihlt werden bis die Tribung -
verschwindet, Nach der dessung £UX1t man das Reagenzglas )

 fast bis zum Rand mit Fasaser auf und mischt gnt durch. . Es -
‘darf jetszt keine Trilbung mehr worhanden sein. ' - .
“»—Das oben angegedbene Htochnngsverhaltnin entapricht e:l.non
20,15 s‘igan Alkohol. Die Abweichung von dem vorseachriobmn .
Prozentgehalt von 20,00 % kann aber bei der Bestimung des
Erdhungapnnkte- vav-naeh}.ﬁsaigt werden. '
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Ansugeben 1s¢¢
1. Wichte bei 15°,




Wichte bei 15°,

Triidungspunkt und LSalichkeit in Wassere (III 2 a) 2).
Brechungeindex bei 20%,

Siuresah) ng KOB/100 oon.

Jodaabhle

Gowe=4 Bzo (70!81. 11X, 2 O)c

Siedeanalyse nach Krinexr « Spilker,




1, Farde

2+ ¥iohte bdet 15°

3« Siedeanalyse (ASTN)s Es iot snsugedben, wann Sohwarse
fardbung und Boaoaornnh anftritt,
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Ioeben _vos leuf sur Detriebekontrollds

p PO {3 PR Am:

100 cem der oderen Schicht eus dem Xtherwiisoher werden mit
200 oom Vasser geschfittel$, Hach der Tremnung der Schiochten
wird die obere Schicht abgelesen (m» VoleeX Kther). Zieht man
diesen Vert von 100 ab, s0 erhiilt man den Gehalt an Alkchole

Die Ausbildung einer soharfen Trennschioht wird durch Zussts
einiger K¥rnochen Eoohsals naoh dem Schiitteln erreiohts

24 VOlen# Wasaers
100 oem ither werden mit 100 com Bensol (Hotorenbensol) vere

" satzt.und in Tssserbestimmungespparat nach Hofmann/Marousson

gun Sieden erhitets Hach ungefihy oinor halben Stunde vers
grossert sich die abgeschicdens ¥asserschicht micht meht.

Die abgelm oon geben den %?mergehalt in ?ol.-% ans




Yersandproben
e Farde.
2, wiohte bei 15°%,
Se Vole~% Alkahol (vergls. Adschnist IXI. 5 a)e
8s VOle=® Wassore (III. 5 a).
Se OB=Zahle
(6. ‘MO
Te Prufnna suf Peroxyde.
83 Dampfaruck nach Reid,
94 Abdsmpftoats
osS1edeanslyse (ASTH).
- 2. 0B=Z%ahly
- Dle su untersuchends Sudstens wird in cinen loo com Bunde
kolben singewogens Dis Einwange ist 80 su wihlen, desn eoin
mindestens oo Figer Ubsrschuss sn Acetylehlorid vorhanden
iat, Inm allgemecinen ist eine Pinwaage voR 02 & mmiuhm.
Dis Probe wixd 4n 5 gon trookanen Eyz«s.amf goltat und mittels
Ger DeronawBurette mit 5 com 1 « 1,5 molarer Acetylohlordde
16sung versetzt, wobel die Spitze der Durette nabemn in die¢
Lekng ointouchts ¥an hat darsuf su ackten, deses von den
... Besktionsproduk? swischen Pyridin und Asetylehlorid nichtsan
*&er—se—re%%a—lvmgen bleibts Daranf wird der Zolbenm mit einem
gut schilliossenden Sumntstopfen mmnlosaen und 5 #inuten
. 4m Ygsserbade unter stindigem Sohitteln suf 65 « T0¥ eridtst,
| Zen ENA% dann unter der wmerxaumg ‘ab, gidt lo som “Waswer
" pisen Gnd sohittods kruftig am*ch und - a&tfzk naoh $ Hinuton,

 Haoh den Abkithlen wird mlxmpr mit ¥asser gut 4y
spitlt und dde Misohung nach Zusats von muezmmm dt
| nf2epikxohole EOH ti%rierts Die S.%s der Froke Sst Mﬁ
E mammmmmmmm&w iutinm '






