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Kolloentschlannung, Sohleuderei und Schwelerei

petriebs gi.ggoht , Reparatureny DI,Einsel

ten_in 1939:

Der Einbau von Cyologetrisben an den Schwedenzentrifugen wurde fortgesetzt.
| fo wurden § Meschinen danit ausgestattet, so daB inageeamtg% naacginen giz zieaen S
| Getrieben laufen, Weltraummintel und gréfere Spritsringe wurden an insgesemt 34 o

! Waschinen eingebaunt, whhrend 22 Maschinen mit Kunstharslagern ausgestattet sind.
Zur Vermeidung von Geruchsbeléstigungen werden dis Zage dsr Zen-
| trifugen und Behillter abgesaugt und unter dem Sohweldfem verbrsmnt. . =~ .

- Um die pldtzlichen, starken Sohwankungen im Feststoffgehalt der Engﬁohlamﬁw ";Q
| in der Schleuderel rechtzeitig abzufangen, werden z.2t. Versuche gemacht, durch
§ kontinulerlichs Dichtomessung eine dauernde Kontrolle zu scheffen. -~ |

Mit dem Versuchskreislauf wurden szur Sammlung von Erfahrungen weitere Ver- -
guche gefah:en. ‘ ' : ‘

Booiten f0r 20400 L
: 1,) Weiterer Einban von Cyologetrieben sowie Einbau von Weitraumminteln und ver+

-y

* . gréBerten Spritzringen beim Rest der Schleudern. ' .
2.) Weitere Versuahe mit Dichteschreiberr: o am

" Durch Steigerung der Kohlebenzinmenge stieg im laufenden Jahr die Zahl der in-

. Beti‘iab‘ﬂbefindlichen Schweldfen von { 12euf 1. Demit war die Anlege héufig linge-
ro Zeit ausgefahren, ‘ ‘ .

Die durchsebnittliche Leufzeit der Qbersohnscken betrug 265 Tags, die der Ua-
tersohnecken 58 Tege, im Mittel beider90 Tage. N |
Die mit Wilagasfeuerung ausgestatteten Ufen (1 1.2) zeigten beseer ausgegli-
§ ohene Temperaturen und ermglichten einen weasentlich h8heren Durchsatz. Wirtsdhsft-
‘lich bringt diese Fahrweise jedoch keinen Vorteil, da die Eeiaé_gaaerspg,;jnis duroh
den htheren Energieverbrauch ausgeglichen wird. o S : ;
An den Ufen 11 bis 16 wurden die stark verwitterten Sohornsteinhauben und obg-,
ren Schiisse ernmeuert., Die Bremnkemmern aller Ufen sind nunmehr mit Silimanit aus- .
gemauert. Die an den Ufen 14 und 16 eingebauten Walzen an Stelle der Plattenschie-
ber sind von gréBerer Haltbarkeit und lassen sich leiohter bediemen, '

Die Versuche, den Riickstand der Schwelbfen trocken auszutragen (gghrgohn% !
austrag), wurden wegen der knappen Ofenlage an einer beeonderen Apparatur weiter
verfolgy, | o |

Die direkte Verschwelung der Entsohlemmung ohne vorheriges Sohleudern wurds . T 1
J cunichst wiéder aufgegeben, da einerselis die Konzentration 2w stark schwankte, = : ‘lf
| eandererseits bei dem hohen Asphalt-Feststoffverhiltnis die Sohnecken zu schnell SEW
verkokten, | e

Un den Geruchsbelidsti en durch dtije Rasohgaae der chwelﬁf:: ztlz begegnen‘,}e . 1
word y ‘niocht menr in den Ufen verbrannt, sondern mittels zweler Ge~ . . §
.blasgniiigagogingggas baférdert. Die hierfilr eingeriohtete automatische Druck- .

' regelung bewidhrt sich gut. | ‘ } :
| Vuﬁ der Firms Rieback seit Anfang 1939 bezogenes Montsnwachspech wird in gimsm .

B it Dampf beheizten Behdlter in Vorkihlertl geldst und sis gnrelbecl ins Texisieger

M Eegeben, . ‘

n, der supichst statt mit Kugeln mit Stangen ausgerlistet
iat, %iageﬁgogzgggwggggcﬁ von Entsandungsriicketand und Zentrifugenrlickstend
K olue Zeitlang mit Yefriedigendem Ergebnis gefabhren, T o
tirboiton iy 10405 | ' , B | : e
‘& 1) Versohwelung von Originalentschlammung im Versuchsschwelofen nach Verringerung b
der ¥oigung. , .
2.). ¥oiterontwiockiung des Tro_okenaustrgg@a. L
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~ Zeorsufbereitung, T.1.H,-Betrieb, Teerfiltration

[ etrieds Dr.Jacchbs Reparaturen: DI.Ruebel

. reexsufbereitungy

fq- ' . ' : ‘ )
: n im Mittel 1530 Moto Koppersteer vom Braba- ]

; =223 MO0 Koppersiee: agwerk Schwarzheide aufbe-
§ reitet, dor .inm Mittel 1,8 % Waseer und 4,8 ¢ Feststoffgehalt enthielt. Diseer

B Teer wurde versuchsweise ohne Siurezusatz in Mischung 1 1 2 mit Deubener und Voss-
[ Schwelteer geschleudert. Der Schleuderteer hatte 0,3 % Feststoff, '

E Un ein Abeitzen von Riickstand und das listige Reinigen von Hand in den Vor--
§ ratebehéiltern zu verringern, wird der Rohteer seit November in die alten Entsan-

§ dungsbehiltsr der Kohleentschlammungsaufbereitung geleitet, wo die Riicksténde me~
# chanisch entfernt werden. | ‘

! geschleudert gegeniiber 680 Moto im Jahre 1938.

3 trifuge (D_a 15909 = 1500/M1n., Keﬁnziffqr 1860) bai voller Umdrehungszahl wih-
|| rend des Ausschilens s0ll durch Einbau einer stdrkeren Welle beseitigt werden. .
] Eine zéglte Heine-Sohleuder wurde zwecks Arbeitens unter Schutzkohlensfure gasdicht

5} fall6l wurden zur Vermeidung von' Geruchsbelistigungen abgesaugt und unter den

§l Schwelbfen verbramnt, ; ‘ '

: ¥it dem Lurgi-Schwelteer aus Braunkchle von Brilx wurden Schleuder-~ und File
| trierversuche ausgefithrt, = .- - b - -

) ) e ]

Fiteiton fiir 1940s .

B 1) Feusufstellung einer 4,Haubdld-Schleuder, . :
¥ 2,) Gesdichtes AbschlieBen von 3 Heine-Schleudern zwecks Arbeitens unter Schutz-
kohlenséiure, Einbau von mechanischen Austragsvorrichtungen (Haueraschnecke mit

durch Uldruck gesteuerten AbschluBschiebern) fiir Riickstand an sédmtlichen 5
Heine-Schleudern. '

{ J.) Zwecks Eisemersparnies Einbau einer séurefesten Verkleidung in die BehHlter
. 'und Apparateteile der Abfall8l-Aufbereitung.

_; 4.) Aufbereitungsversuche mit neuen Teeren.
§l1:01.H.-Botrieb, Teerfiltrations

Ry

5iﬂeiten in 1939: b :

o Zeitweise auftretende starke Leistungsvérminderungen beim Filtrieren an der
Presse infolge ungiinstiger Beschaffenheit des Schwelteeres komnten durch Zusatz

von geringen Mengen Kieselgur als Filterhilfe beseitigt werden. :

¢ Wihrend der letszten Fahrperioden zeigten die T.T.H.-Kammern eine erhihte
§ Druckdifferenz, die namentlich auf Ablagerungen von Polymerisationsprodukten aus

5; den bereits filtrierten Teeren zuriickzufiihren ist. Durch Versuche {iber den Ein.
{ flud einer nlingeren Reife" des Teeres vor der Filtration und nochmalige Filtra-

tion durch Filterkerzen soll festgestellt werden, ob es sich hierbei um eine Neu-
bildung von Harzpolymerisaten in dem bereits einmal gereinigten Teer handelf,

Fubeiten fiir 1940s < ‘ o o o
L) Fortfihrung der Versache ifber Vergroferung der Filterleistung bei unglinstiger
Beschaffenheit des Teeres.. | S ’ .
2.) Nachweis der Stoffe, welche die Filtration ungiinetig beeinflusaen.
3:) Versuche ‘#iber Filtration von Nachausscheidungen aue dem Teer im Zussmmenhang
- mit der Reifezeit. o ‘ o o | |

i

71

Das zeitweise Schlagen der dazu verwendeten neuen Haubold-Horizontalschilzen- |

An AbfallB)l sus dem gesamten Bereich der Hydrierhng wurden im Mittel 890 Moto ‘[;

| sbgesohlossen. 3 von Welheim fibernommene Haubold-Sohleudern (D = 1500, n = 1260/ 'f¢ f
§| Uin., Kennziffer 1120) wurden bis auf die noch fehlenden Motoren fertig aufgestellt, '

Die Entléiftungagase der beiden im Freien stehenden Heubold-Schleudern fir Ab~ .




Kontaktfabrik

| Betriebs DroHahn Reparaturen: DI.Ruebel _

i 8) Sumpfofenkontalkt

i

- Jrboi ten in 1939:

__ “Der Mehrverbrauch an Schwefelsiiure bei der Neutralisation der Grude ist er-
¥ heblich zuriickgegangen, trotadem keine Anderung der Fahrweise der Winkler-Genera—

§ toren stattgefunden hat und nech wie vor Deubener Grude in Mischung mit Tannenberg-
g Kohle vergast wurde. . ' o

o Die bei der indirekten Kontekttrocknung auftretenden Briiden werden seit Mirz
{ vor ihrem Eintritt in den Verbremnungsraum des Ofens durch Einbau von Streudiisen
§ in den urspriinglichen Zyklon wesentlich besser entstaubt. In die Tauchung des

W Zyklons wird neuerdings Carbidschlamm eingefiithrt, wodurch ein Teil der schwefligen

gdure aus den Brliden gebunden und vor allem die auftretenden Geruchsbeldstigungen
beseitigt wexrden. : ‘

' Die Polysius-Miihle (Rohrmiihle) zur Feinmahlung der Sumpfofenkontaktanreibung
erhielt. an Stelle der Kugelfiillung eine solche aus zylindrischen Mahlkdrpern 20 x
3 20 mn, Hierdurch konnte die Mahldawer fir die Feinmahlung um iiber 25 % verkiirzt
{ verden. AuBerdem léuft die Mithle nahezu gerduschlos und ohne die harten StéBe, .
welche vorher ‘durch Schidigung der Lager sténdig Veranlassung 2zu:Sidrunggmaggbeni. ;i

rbeiten fiir 1940: '

Fertigstellung und Inbetriebnahme der Anlage zur Herstellung des Sumpfofen-
kontaktes fiir Hydrierwerke P51litz A.~G. : — S

b) Kontaktpillenpressen:

rbeiten in 193%9: ‘ - ‘
] 'Die Pillenpressen sind'seit Ende Februar 1939 auler Betriasb,

Fitr die Reinigung der Sumpfphase-Reichgase (cOS-Reinigung) sollte versuchs-
weise Leutamasse, auf 15 % Feuchtigkeit getrocknet, in Tablettenform gebracht wer-
den. Die Masse wurde auf eine Feinheit von 62 bis 82 % unter 0,06 mm vermahlen
und 1ieB :sich dann zu festen Tabletten pressen. Das scharf greifende Pulver zer-
stért jedoch Stempel und Matrizen der Presse so schnell, daB eine betriebaméfige
Verarbeitung von Lautamasse in Tablettenpressen nicht in Frage kommt.

Der giftige Kontaktstaub mub durch Absaugung der Pressen und Mihlen restlos |
aus den Arbeitsrdumen ferngehalten werden. Durch sorgfidltige Angleichung:der Widexr-
stinde ‘der Absaugerohrleitungen und Anschlilsse konnte die Entstaubungsanlage der

Kontaktpressen weiter vervollkommnet werden. - ‘ ‘




Teer~ und Kohleabstreifer-Destillation | ,

" 1
| Botriebs Dr.Jacobe - Reperaturen: DI.Einsel o

| peer~ und Sump fo‘fenabstreiferdestnlaitiam‘ :
rbeiten in 1 C - ) o - "{;f:'_;

: Die graﬂm der beiden K@lennen wurde mllat&ndig ubemlt, revidiert und
| abgencamen.

Der Einbau von Drosselscheiben Bit Druckwaagen i‘ur die Einzaldurchgamlmes-

gungen der 3 bew. 2 parallel geschalteten Schlangen wurde an séiztlichen 5 Ulver-
§ wirmern fertiggenstellt und hat sich gut bewihrt.

Die Korrosion am Dastillatsingang des Ulkondensators konnts - durch Einbsu
y von Al«mnmmhm bsseitigt werden. Die Betriebsdsuver betrigt s.2%t.7d. 110@ Tw

E ‘Dis Leitungefihrung. dos Eraftgases wirde vereinfaoht,
rbeiten fii» 1940;

N 1,) Aufst@umg eines modermn Gazvorheoigers mit. Umwillzgasgebléce und hintersin- o
andergeschalteten Hsarnadelrohren, ; : ‘5".'

2 ) Verbesgerung der Kolemnensusyilatung durch moderne Einsatablden zwecks Erhhung
der Leiatung und sch&rferer Trennung der Deatillete.

| 3.) Weitere Versuche zur ‘Jerlangerung der Lebensdsuer en den %aserkondenaatoren. 1

mlm@trei | |
! bsim in 1039 . : : . N
Beide Anlagm wurdon vollstiéndig uberholt, revidiert und abgencmmen.

Anlags Ost (660 Betricbstege), Gesamtdurchse.tz 1'243 000 t,
inlsge Vest (2036 © )s . 2 155 000 to

Stmtliche untersuchten Teile, wie ml.@memana, EinsatzbBden, Fillkbrper,
¥ zeigten keinerlsel Eorrosicne- oder Erosionserscheimungen. Auch Wirmesustauscher,
B Kondensatoren und EKihler waren in Ordnung. Die eresten, holBesten Hasrnadelrohrs
$ dor Gesvorheiszer aus Sg-Material wurden mit Hesother durehleushtet und zeigten im
2 uwteren Kxilamer etellenweise nur noch eine We.ndetlirka von 5 un (enmetatt Bmm), Hier-
5 vorden Hg-Erimmer eingebaut. o

. Wehrend der Betriebsperiode bleihen die Whrmetlibergangewerte om ouvorheizer
uwd Vdrmesustauscher gleiohm&ﬂig gut. Ebenfalls war die QualitEt der Produkte "
einwandfred. L jj“
An der einen Anlege wurde eine fraktionierte Kondsngatgon des A-Uitteltles dn. ' -
§ Dotrieh genommen. In der leichteren Fraktion sind die wertvollaren Fhenole enthal- . -
i ton, welche in der Natronlauge-Entphenolung gewonnen werden, | A
Die Auflookarung der Pumpenstube ist bei beiden Anlagen beendet, desgl. dio

8 Erhdhung der Feuermauer awischen Vorheizer und Kolonnen. Hierdurch ist eine er-
. §# hebliche Erhthung dor Batriebssioherheit gewiihrleistet.

rbeitan filr 19403 | S
1 1) W.Mgz fiir Hearnadelrohreaua S2-Haterial im 1.Zug dea Ga,avorhaizera durch @0l- ;_.31

- ohe aus H8.
2,) Versuche mit emaillierten Krt&mmarn‘ in den unteren Bogen der nae.rn&delrohre des

l.Zuges.

|




Kohleaufheredtung

: petriebs Dx,Hahn Reparaturens DI.Ruebel

_. Die Belastungsgrenze der Konzentramdhlen betréigt bei ausreichender M&hlfein—
B Loit bel grofen Mihlen etwa 36 Stundentonnen, bei kleinen Mihlen etwe 15 Stunden-
| tonnen XKohle (Anlieferungszustand 75 % TBK, 25 % 01). Bei weiterer Erhthung dea
| roheates sinkt die Nahlfeinheit schnell ab. - |
Durch eine te Ergéinzung der Mahlkdrp

B ion kenn die Mahllelstung der NUhlen | Hemit die Mehlfeinheit des Rohlebreies
¥ niglichst gleichmiéfig gehalten werden,

g Die Eisenverluste durch den Abrieb der Mahlkbrper betragen Je t ‘trockenes
3§ lshlgut ca. 0,1 kg.

¥ vorzusehen, Diese besteht darin, deB sich zum Ausgleich der Mahlkdrperfiilllung in
B don Konzentraplatten ein reohteckiges Loch befindet.

Infolge der dewernden Einwirkung des Kugelschleges treten in den Mengenhart-
| stahlpanzerplatten Spannungen anf. . Beim Ausbau verziehem sich dann die Platten

inderte Anordnung der Mitnehmerwulste verbessert werden,
: Die Wirksamkeit der Ha zne tabachs ider vor den Schwingeieben wurde iber mehrere

nen Teilchen geringer Masse wie kurzep, feinen Drehtstiickchen, Pliattchen sowie
Magnetitkdrnchen, die den Regeneratoren weniger gefédhrlich sind. e

& Die Schwingsiebe sind mit 50 obm Brei je Stunde voll belastet. Bei dem im
# November erreichten Breidurchsetz von 176 m? fuhr die Anlage ohne Reserve. Die
§ Haltberkeit der Siebbespennung betrug im Mittel 10 Monate.,

Durch die Auswirkungen eines am 9.Juni in der Na‘he ausgebroohenen Bunkerbran-
§ des war der Betried stark gefihrdet, Es wurde eine Reihe von Mafnahmen getroffen,
B un Wlederholungen, vor allem aber die Geféhrdung von Arbeitern auszuschlieﬁen.
rbeiten fiir 19405 | ‘

g1 ) Einbau einer Zentralschaltung fiir d1e Kohlefbrderung.

2.) Einbau einer neuartigen Konzentragarnitur ohne Stauscheiben in einer Mithle.

§ 3.) Versuche zur elektromagnetischen Enteisenung der Trockenkohle hinter den Do~
sierwaagen. T :

rojekte fir 1940 betreff Ausbau und Welterentwicklung der. Niederdruokbetriebe

§ 1.) Projekt fiir einen 11,0fenblock in der Ruoksténdeaufarbeitung.
f 2.) Verlegung der Kauetifizierung ‘von der Kesselspeisewasserreiniguns in die Hy-

drierung.
30) Anlage - fﬁr die Gewinnung vox Phenolen aus Teermittelbl nach dem Natronlauge-»
Verfehren, : : | Ly ‘

als Ersatz fiir das teuere Priverfahren.

il .
vt

/

erverluste in bestimmten Zeitabstin-

# wnd ktnnen nicht mehr eingebaut werden. Die Versteifung der Platien soll durch ge~

{ Yonate untersucht, Be werden mindestens 50 % des im Brei vorhandenen Eisens sbge- i
{ schieden. Der im Kohlebrei verbleibende Rest besteht fast ausschlieBlich aus klei- |

- 4,) Anlage fiir die Gewinnung von Phenolen aus Phenolstarkwasaer mit Sohwerbenzin

Ein tiberraschend grofer Verschlei ejner mit Stauscheiben auagerdsteten groﬁan f;;
M Mihle gab Veranlassung, statt der Stamacheiben versuchsweise eine neue Konstruktion
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Technische Verauche , _ o |

Te&nk

SHIrar -

¥ jotriebi %%g%g%% e\r ~ Reparaturen: DI.FuShilller
| Dr:Bemmang | : DI.Eingel S

Heru

. w&ffinierms' von T,7.H,-Abstreifer .
'_‘l_$fparaffinierung mit Dichlorathan (DroHBhn) ' - -

Lreriy.
(Imperial )

Die Versuchéanl ige zur Entoaraffinierun

5 . {injorung des T.7.H.-Abstreifor-Riokstandes wer
g? S bie Anfang April 1930 in Betrieb. Eg konnten in der Stupde etwa 600 kg T.T.H,-Ride

5 ¢ M gtand verarbeitet werden. Der Zweck der Anlage war, durch ein einfaches Verfshrem

v 5 @ gréBere Mengen der T.T.H.-Produkte: Paraffin, Diesel- und Schmier5l herzustellen
'-E:’=de deren Verwendbarkeit durch Abgebe an Verbraucher festzustellen, \
;i?v: {iber die vererbeiteten Probemengen gind in keinem Falle Beanatandungen erfolgh |
S L

¢ 3 Die im vorigen Jshr noch nicht einwandfrei arbeitende-Schmierbldestillatiocn

;s % von Heckmann hat durch Einbau mehrerer Bden gute Schnitte zwischen Dieselsl II,

N

8 spindel- und Schmiersl ergeben. ,
ars ' opan (Dr.Bohn/Dr,Deiters)

A e AR S B

Di@ im kleintechnischen Mafstab vorgenommenen Propanentparaffinierungsversuche i;;“
mr Heratellung eines oxydationsreifen Paraffins aus dem T. T.H.,~Abetreifer-Riickstand i
§l orgaben, daf folgende Bedingungen eingehalten werden miissen, um ein flirdie Fettslu- |
§ regevinnung brauchberes Pareffin zu erhalten 1

3 1) Die Zugebe an Filterhilfe zur Verbesserung der Par&ffinqualitat und Filter-
leistung soll 0,5 % bez. suf 7,7.H.-Rickstand beiragen,

2) Es mug in 2 Stufen gsarbeitet werden zur weitgehenden Entfernung der dem Pa-
.raffin anhaftenden Olteile.

3) Des- zweimal mit Propan vorbehandelte Paraffin ist durch Destillation in einen
Paraffinvorlauf 0 - 10 4. zur Abtrennung der niedrigsiedenden Anteile, in die
Hauptfraktion 40 - 95 %, die das Fertigparaffin darstellt, und in einen Riick-
stand 95 - 100'%,: welcher die Filterhilfe enthdlt und dem Ausgangsmaterial
wieder gugemischt wird, zu zerlegen.

% 4) Durch die Paraffin-Destillation reichern sich im Rfickstand Stoffe an, die Fil- il
terhilfe ersetzen und eine Erghinzung der Paraflowverluste iiberfliiseig machen. .||
Filr die Entparaffinierung Zeitz betragen die hierdurch erzielten Ereparnisse ' {1§~
80 Jato Paraflow = RM 240 000,-. ; AR

§ ) Nachraffination mit Tonsil und Aluminiumchlorid,
§iieiton fir 1040

- Versuche zur Herstellung eines oxydetionsreifen Paraffins unter Umgehung der - @ﬁf?
- Aluminiumchlorid— und ‘Tongilraffination. 3 SR

Versuche zur Aufarbeitung des obterreichischen Erddls,  @?

Feststellung der Ursachen fiir die Regenerator— und Kontaktverachmutzung beim
- T H.~Verfahren, \

: Verauche, Propan durch propylenhaltiges Pronan der - Fischereyntheae Z1 8re
X setzen, »

]

(Chiner’)

LW o oemnal/rer

nNJrier

Y=L CT
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b) Grofverauch ' ' '
Bei der Entscheidung tber di’e Wahl
de Vorteile bei Anwendung von Propan den

. hydriereigenes Produkt,

des En@&mffiniemgsmittels gaben folg;en»'f";f{}i
Ausschieg:s ‘

Verminderung der Kilteverluste durch Entspanumngskithinng,
{iberlegene Filtrationageschwihdigkeit. W 7

| Der Propanentparaffinierun
| 1) sufiBsung (kontimuisriich)

Der T.2.H,-Rickstand (+Filterhilfe) wird mit flﬂssigem Propaa nach Erwiraung
B auf 65° intensiv vermischt. Die ego hergestellts Lbsung wird mit Wasser auf ¢ 389
B vorgekdhit und im sogenanmnten WarmlSsungsbehilier gezammelt,

2) Peraffineusfillung (diskont inuiexlich

Die L¥sung wird chargenweise im Chiller duroh direkte Propanverdampfung auf
§ - 40° ebgekiihlt und in dem Filtereinspritzbohlilter gestapelt, Beim Eihlprozes wird
¥ dor Propenabgang durch flitssiges Propan erginzt, das in einem besonderen Behélter

- durch Eigenverdampfung vorgekiinit wirpd, Plir Temperatureusgleichung swischen dem

wbgehenden @as und der sulaufenden Fliseigkeis sergt ein iibor dem Chiller sngebrach- '
ter Wirmeaustauscher. ‘ 4 R

g8prozeB gliedert sich in dref Stufon;

% sch wird in einem Drehfilter das Pareffin ebgatrennt wnd -
. B oit keltem Flissigpropen gewaschen. Hierauf wird das Paraffin nochmale in Propam = .
§ aufgeschlimmt und zur Entfernung ven Olresten ein zwe ites Mal filtriert. Paraffin .
wmd Filtrat werden in Abtreibern vom Propan befreit und gslangen zur Weiterverar.
beitung in die Destillation und Reffination. o

, ,“Das; aus sdmtlichen Teilenm der Anlage abgehende Propengas wird-komprimiert‘ und
gelangt tiber den Propentenk in den Proze8 suriick, ‘ '

Die fiir die Entparaffinierung von 1,5‘Stuto Rilokstand erbau’qé,Anlaée kennte
Anfang Juni in Betrieb genommen werden und erreichte seither in mehreren Versuchg- -
perioden amnshernd die ervarteten Durchséitze und Produkteigenschaften.

Die dabei gasammel-ten Erfahrungen, welche fiir die Anlage in Zeitg aunsgewertet °
wirden, sind im folgenden kurz zussmmengefaBt: ' v :

Grundvedingung fiir den einwandfreien Ablauf des Prozesses ist. die genaueste
Einhal teng der vorgeschriebenen Temperaturen und Drucke, insbesondere wihrend der
Filtration, . ‘ : ~

Bei der Herstellung uﬁd Behﬁndlung der iﬁsnhg ist die Bildung‘kristalliaationg.éj G
stérender Keime zu verhindern; diese kann verursacht werden durch Feuchtigkeitsge- £ e
helt des Propans, unvollkommene Auflésung oder lokale Ahzchreckung, ‘ \

Die suspendierten Paraffinkristalle sind vor mechan’scher Zersts zu sohit- ' ‘
8 2en} oin derartiges Zerachlagen erfolgte z.B. b'eim' Fordera duroh eine mehrstufige ['
Kreiselpumpe, ' ' IS

Da das auegefﬁllté Paraffin zum Absitzen neigt, ilat im Vorratsturm und im Fil-ﬁ ‘
ter fiir dausrnde Bewegung su sorgen. - .

| : |
Die Arbeit_éwaise der Standmesgungen und Regler muBte den besonderen Anforde- |
Tungen dea Verfaehrena angepa8t wgrden. _ ‘ ;

Da die Ausfihrung des Propan-Entparaffinierungs-Verfehrenms in der Grever-
fucheanlage wegen dsr betrichtlichen Schwierigkeiten bisher nur in kurzfristigen
Pahrperioden miglich wer, sollen die Versuche mit dem Ziel fortgesetzt werden, die:
Anlage goweit su verbessern, daB sie ununterbrochen und ohne Stdrungen be?ri@benl ‘;

Yorden kann, ! : ‘ | | E

{
|




¥ gchwier
W kolonne
i cekanme
W gohmied
R D
M onen;, W

W lokale

® in der

B onen-an
& v gein
3  Au
& rialpril
gl Teil eu

Rokphesmrolol

TSR

o

GEH L. Dreech o Termp.

J‘(éé’d’éf/é'&"(é@

atii

Sche/defiasdbe
<, 30a.
yes _ ‘

250°C;

ol

Hasser
Aehler

VoS

y.
f .
s
o
H °

her

vagcher!
trakktioz
bei Verx
te1681 wc
ent sprac
Gas-Inhg
doch ha
n0lausbe
4 Eine wei
s flgen ge
I tlon my

SG

.M'

Wassersirelslans

“borHerzer

Lhenolgeninnung nach dem Heifwasserverfabren.

- &

phenolbaliiges 07

(




A ! - g

 gewinn von Ammoniak aus ,Phexiblwaa er (Dr.Bemmann)

Fiir eine GroBanlage zur Gewlnnung von Ammonisk und Schwsfelwasserstoff sus den | ..
phenclatarkwissern der Hydrierung durch Abtreiben mit direktem Dempf waren die Kon- | .
giruktions- und Kalkulationsunterlagen auf Grund von Versuchen in Leuna und in Bils '/
¥ schor zu Beginn des Jahres von der Versuchegruppe Dr.Bihr im wesentlichen festge- - |

| legt, ebenso war die Werkstofffrage zum groBen Teil achon geklirt. Es blieb nur =~
noch festzustelien, aus welchem Meterial der Wirmeaustauscher filr frisches und ent- .
gastes Phenolwassezf herzustellen ist, NachBeobachtungen an der Hilsér Anlage war !
pier mit erheblichen Korrosiensschwierigkeiten zu rechmen: Um zu priifen, ob diese
schwierigkeiten anch beim Leunaer Phenolwasser zu erwarten sind, warde die Versuchs- .
¥ kolonne in Me 820 im Anfang Juli noch einmal mit Abstreifer-Wasser der 5058-Gaspha- .
_gekemmern in Betrieb genommen und 3 parallsl geschaltete Whrmeaustauschrohre aus oy

gchmiedeeisen, GuReisen und Chromstahl eingebaut, °

:_ Nach yund 1200 Betriebsstunden wurde der Versuch abgebrochen und die Rohre aus-'
3 cinsndergeschnitten. Das Chromstahl- und das GuBeisenrohr waren frei von Korrogi-

B onen, wihrend das schmiedeeiserne Rohr auf der Seite des entgasten Wassers starke
3 lokale Anfressungen zelgte. Es sei bemerkt, def im Gegensatz hierzu Chromstéhle .
| in der Hilser Anlage schon nach kurzer Betriebszeit auBerordentlich starke Korrosi- . '

onen sufgewiesen hatten. Des Leunser Wasser scheint demnach viel weniger asggresiv v
& zu gein, . ' i

e

Auf Grund des Ausbaubefundes wurde in Ubereinstimmung mit den Herren der Mate-
B rislprifung festgestellt, daB fiir die Leunaser Anlage der Wirmeaustauscher im heifen . '
§ T0il sus Chromstehl und im kélteren Teil aus Sohmiedeeisen herzustellen ist. e

I, Phenolgewinnung sus _den Hydrierungslen (Dr.Bemmann)

2 1) Nech dem Sulfidlaugeverfahren ,
| Der Anfang 1938 begonnene Grofversuch, Mitteldl mit Natriumsulfidlauge bei

8 100°, upter HoS-Entwicklung zu extrehieren, wurde fortgesetzt. -An Stelle des Rilhr-
‘W wschers wurde eine hbhere, mit Reschigringen und Misch-Schnecken ausgeriistete- Ex-
¥ traktionskolonne aufgestellt. Diese Kolonne kam im April 1939 in Betrieb und ergab i
bei Verwendung von Kohlesbstreifer-Mitteldl eine Ausbeute von 40-- 50 % der im Mit- i:
tel6l vorhandenen, brauchbaren Phenole, was dem Ergebnis der frilheren Kleinversuche
entsprach, Es wurde weiter versucht, die Ausbeute durch Umwilzen des Dempf- und
(as-Inhal tes der Kolonne mittels einer Dampfstrahldiise noch hther zu treiben, je-,
doch hatte diese MaBnahme nicht den gewiinschten Erfolg., Die bisher erzielte Phe~
nolsusbeute diirfte das in einer Extraktionsstufe erreichbare Maximum darstellen.
Eine weitere Ausbeutesteigerung ist wahrscheinlich durch Einfilhrung eines mehrstu- !
figen Gegenstromverfahrens sowie bei Verwendung einer phenolreicheren Mitteldlfrak- . .-
tion méglich, : ‘ : - : e

. Die Auswertung der Versuchsunterlagen ergab, daB selbst unter den ginstigsten
Bedingungen (mehrstufiger Gegenstrom, Verwendung einer phenolreicheren Mittelol- B
fraktion) das Sulfidlaugen-Verfahren bestenfalls die Wirtschaftlichkeit des Natron-
lauge-Gegenstromverfahrens erreichen kann., Diesem gegentiber welst es jedoch den |
Nechteil wesentlioh hdherer Anlagekosten, nicht unetheblicher Materielschwierigkei~ 1 i:
ten und des Arbeitensmit dem gefiihrlichen Schwefelwasserstoff auf, o

‘Die Versuche wurden Anfang Mai 1939 abgebrochen und die Apparatur fir die Phenol-
Sewinnung nach dem Natronlauga-cegenstromverfahren benutzt. ‘

| 2) Nach dem HeiBwasserverfahren g . .
Das Verfahren besteht darin, phenolhaltiges 61 mit Waeser bei etwa 250° und ]
| 50 Atm.Druck zu exirahieren. Das Wasager 16at bei dieser Temperatur Pherole aus dem ;. |-

01 heraus und scheidet diese, nach Abtrennung vom entphenolierten 01, durch Abkith- |
lung als Rohphenolsl zum groSten Teil wieder aus, Des noch schwach phenolhaltige i
Vasser kehrt dann in den Kreislauf zurilck. Aus dem Rohphenoldl wird durch Destil-
lation die Fraktion 180 - 2100 hersusgeschnitten, welche dann zwecks Entfernung
von Neutralsl in Natronlauge umgeldst wird. Durch Karbonisierung der Phenolatlauge
werden die Phemole in praktisch neutraldlfreier Form abgeschieden und durch Rede- ||
8tillation wasserfrei erhalten. N o R :

!
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| 51 Fraktion 180 - 210° enthalten.

- ‘3 jnfang an ohne ngnnenewerte Storungen.

; "ii aus phenolhaltigen Hydrierungsprodikten ansehnliche Mengen wertvoller Phenole ge-

78 I

" Im September kam eine im Beu 803 X srrichtete Ext ' ‘ .

. Extrakticnsanlags fir eiren
gtiindl ichen Durchaatz von 9 m3 Kohleebstreifer-Mittelsl in Betrieb, Das erzeugte
pohphencldl wurde.&n snderer Stelle aufgearbeitet,

Die Extraktionsanlage wer ohne lingers Unterbrechungen bis Ende Juni in Be-

trieb und hat insgesamt rund 36 000 t Mitteldl durch i -
henol61 erhalten wurden. rohgesetzt, wobei 2 466 t Rob

Laut Analysenrechnung waren darin rund 500 t Reimplenci- fx

] Durch ‘Ausfehren der Anlage konnte die Erzeugung
B von Phenoldl 180 « 2120° von ureprﬁnglich projektierten 75 Hoto suf maximal 15C Mo~

to gesteigert werden.

Die Extrektionsanlage war verhdlinismifig einfech zu fahren und arbeitete vem

Die_Einfﬁhrupg einer mehrstufigen Gegenstromextraktion an Stelle des vorlie-
genden einstufigen Verfahrens hitte voraussichtlich eime Verdoppelung der Phenol-
gusbeute ohne wesentliohen Dampfmehrverbrauch gebracht. Dennoch -ergab eine auf
diesen giinstigen Annahmen beruhende Wirtschaftlichkeitspriifung, def das HeiBwasser-
¥ verfahren wesentlich teurer als das Sulfid- oder das Netronlaugeverfahren arbeitel.
§ 7ic Versuche wurden deshalb Ende Juni eingestellt. T o

jach_dem Natronlangeverfshren

Des Verfahren besieht darin, aus phenolhaltigen Ulen die Phenole mit 10 %igar
Fatronlauge bel gewthnlicher Temperatur zu extrahieren, die gebildete Phenolatlau~
ge mit CO2 su begasen, wobel sich die geldsten Phenole abscheiden. Die anfallende
§ Eerbonatlauge wird mit Kelk kaustifiziert und kehrt dann in den Extraktionsprozef &
§ zuriick, \ - , ‘ -

Im Jahre 1937 vorgenommene'GroBveréuche hatten gezeigt, daf auf diesem“Wege

wonnen werden kdnnen., Die Grofversuche wurden dann abgebrochen, da die Apparatur
fiilr das dpmals gilnstiger beurteilte Sulfidlaugeverfahren von Dr.Bahr benttigt wur~
de. Inzwisclhen wurde qas Natronlaugeverfahren im LaboratoriumsmaBstab weiter ent-
vickelt und gefunden, daf der filr die Wirtschaftliohggit maeBgebende Laugebedarf

pro t Phenol -wesentlich herabgesetzt werden kann, wenn man die Extrektion mit Na-
tronlauge im Gegenstrom vornimmt, Das Verfahren erschien nun so aussichtsreich,

a8 es durch eimen neusn GrofSversuch nachgepriift werden sollte. Die Apparate wur-

den zu diesem Zweck ungebaut,

Wie aus nebenstehender Skizze zu ersehen ist, besteht die Extraktionsapparatur
in Me 906 X im wesentlichen aus 6 Mischern und den dazugehérigen Scheideflaschen.,
In den Mischern 2, 3 und 4 wird Lauge und 01 in 3 Stufen im Gegenstrom extrahiert;
{ in den Mischern 5 und 6 wird das entphenolierte 01 mit Wasser (z.B.phenolhaltige
f Abwasser) im Gegenstrom in 2 Stufen zur Entfernung von NaOH-Resten gewaschem, Im
8 Mischer 1 wird das zu entphonolierende U1 zwecks Bindung darin geltster Gese (co2,
H2S) mit dem schwach alkalischen Waschwasser behandgly,.- + Als Mischer fiir Lauge
und 01 dienen mit Schikanenblechen versehene, sogenannte Orifice-Mischer, wdhrend

Yei Wasser und 01 die Misching durch eine Schleuderpumpe bewirkt wird.

§ ... Dia Anlage wirde Epde Hai mii;einemfatﬁndlichengnnrchsatz:von.4~6m3 Eohlgofens !

3 Mbstreifer-Mittelsl in Betrieb genommen und bestétigte in einer bis Anfang August | -
| durchgefunrten Versuchsreihe die giinstigen Ergebnisse der Laboratoriumsversuche '
veitgehend. Die angewandte Menge an 10 %iger Natronlauge betrug im Mittel 15Gewm% i

vom Uldurchsatz. . : '

' Aﬁ Aupbeute wurde 5,4 % Rohphenoldl erhalten,

Durch dae Natronlaugegegenstromverfahren werden die‘wertvollereg'vbn‘l80-210°
8iedenden Phenole gelektiv aug dem zu entphenolieren@en 1) ] herausgeldst. :

Mittelsl bezogen, betrug die Ausbeute an niedrig sieden-

ion enthielt 30 = 40 % Karbolsdure, 50 - 60 % Kre-
1 % Neutraldl. Der Laugebedarf betrug =~ |

Phenoldlfraktion 180 - 210°. :

~ Auf das eingesetzte
8 den Phenolen 3 Gew.%. Die Fraktion
¥ rolo, etwe 10 % Xylenole und weniger als
§ inMittel 6 t 10 $ige Netronlauge pro %

|

A

\
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" Das entphenolierte Ol war mach Wesch
B ofrei. Nech eingshender Prifung wer geg‘;igs
| produkt nichts einzuwenden.

it 5 - 10 % Phenolwasser vollig lau-
eins Eigrung als Casphasseinsprite-

; Nach Abschlu8 der GroBversuche wurde dis Versu e
' s chsanlage zur Anpessung an den . - |
B gteigenden Phenolbedarf fiir eine Leistung von 400 Kot - S
| susgobeut nnd Ende August engofakiven: 400 oomwﬂm(mﬂﬁwlm_&ﬁi ‘

B Seit Anfang November wurde bis auf weiteres en Stelle von normalem eld

| ein durch frektionierte Kondensation gewonnenes leichteres Produkt,aé:.s Bﬁzgz 401%

g des Gesamtmitteldls ausmacht, verarbeitet, mit dem Vorteil, daf man mit geringere'm N
| lsugesufwand ein an wertvollen Phenolen besonderes reiches Rohphenoldl erhdlt. Die
geparate Verarbeitung des leichten Kondensates kommt jedoch nur solange in Betrachi,

{ sls nicht die gesamten im Mitteldl enthaltenen brauchbaren Phenole zur Extraktion
herangezogen werden miissen, : . el

Das in Me 288 aus der Phenolatlauge durch Karbonisierung ebgeschiedene Roh- - o
‘phenol&l muf durch nochmalige Nachkarbonisierung von den Laugeresten weitgehend

pefreit werden und kann dann ohne Schwierigkeiten in diskontinuierlich arbeitenden -
Tekuumblasen fraktioniert werden.

| Phenoldldestillation (Dr.Bemmann/Dr,Schrader bis 2.11.):
g Zur Beschaffune

B ffung - 11k gen sollte ein dem in der neuen Destil- |- %
letionsanlage Me 950 enfallenden Produkt entsprechender Phenoldlriickstand schon i
vor Inbetriebnahme der neusn Destillationsanlege hergestellt werden., Zu diesem
gwecke wurde eine bereits bestehende Versuchs-pipe-still-Anlage entsprechend umge-
baut und ab September zur Zerlegung von Rohphenoldl, -welches aus der Extraktions=
anlage Me 906 X stammte, benutzt,

_von Kalkulationsunterlag

: Die Destillationsversuche sind z.Zt. noch' im Gange, da in der aus gewdhnlichem
W Eisen bestehenden Apparatur starke Korrosionserscheinungen aufgetreten sind. Die
% Korrosionen traten u.a. an Stellen auf, an welchen sie nach den friheren Unter-
suchungen den Meterialpriifung nicht zu erwarten waren. Auf Grund der neuen Be- 8
funde konnten an der im Bau befindlichen GroBanlage noch rechtzeitig einige Materi- 1;7,'
aslénderungen vorgenommen werden. '

Ferner soll in der Versuchsdestillationsenlsge festgestellt werden, ob es mdg- L
lich ist, in einer Seitenkolonne aus einem Phenol-Kresol-Dampfgemisch technisch
reiné Karbolsiure herauszuschneiden. Wenn dieser Versuch giinstig ausfdllt, soll
such die GroBanlage eine Seitenkolonne zur Igarbolaauregewiqnung bekommen, C
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g netried Dr.Ufer Reparaturen: DI.Binsel

Neben den laufenden Beiriebsanalysen wurde folgendes untersucht:

§) intersuchung der Aufarbeitungsmd lichkeiten von Schlamm sus der T.T.H.-Schmierdl-
g ggiggggigg ergab als giinstigste Auferbeitungsmdglichkeit die Schwelung der Riick- Lo
g stinde nach ihrer Neutralisation mit Calciumhydroxyd mit einer Riickgewinnungsmog~- '

B lichkeit des eingebrachten Ules bis zu 90 %.

¥) purch geringste Zusitze von Oppanol verschiedener MolekulergrdBe (unter 1-Gew.%)
¥ konnte der Viscositiétsindex von T.T.H,-Schmierdl erheblich verbessert werden. Die IR
| gitzebesténdigkeit erwies sich jedoch als durchaus ungeniigend. Der mit Oppanol ver- Ea
¥ tosserte Viscositdteindex erweist sich jedooh bei dauwernder Beanspruchung des Bls i [k
| qurch hohere Temperatur als nicht geniigend stabil, ' S

iﬁ)siede erechte Zerle von Paraffin aus T.7,H.-Abstreifer im Vacuun mittels einer |
3 Tittworth-Kolonne zur Gewinnung von Berechnungsunterlagen fiir eine groftechnische
§ Peraffindestillation. : -

- %) Vorgleichende Untersuchungen iiber die BeeinfluBbarkeit von Stockpunkt und Kalt- A
§ Piltrationsfihigkeit von D.7.H,-DieselBlen durch Parafiow und POV (Polyvinyloleat). i
B Tu veiden FBilen ergab sioh eine Verwendbarkeit zur Stockpunkierniedrigung, die G
- @ bei POV glinstiger waer als bei Paraflow. Die Verbesserung der Kalt-Filtrationsfihig- SR |

B keit im Brennstoffilter des Disselmotors blieb jedoch erheblich hinter den bei der I

% Stockpunkterniedrigung erreichtén Kéltegraden zuriick.

%) Versuche ‘zur Priifung der Verwendbarkeit von PVO als Bichmittel fiir Viscosimetex

$ sur Messung sehr hoher Viscositdten.,

® PVO erwies sich sowohl in reinem Zustand wie in seinen Mischungen mit Paraffindl
$ beziiglich der eingestellten Viscositétsgrade als konstant, so daB es wegen seiner
3| schr hohen Ziéhigkeit und seiner vollkommenen Durchsichtigkeit auch in Mischung mit
¥ Paraffin61-als‘Eiphflﬁasigkeit filr Viskosimeter geeignet ist. -

¥) prifung der Mischbarkeit von 7.7.H.-Dieseltl mit hendelstiblichen Dieseldlen. |
§ 1.0.H.-Dieseldl zeigt sich mit den meisten handelsiiblichen Dieselélen in jedem Ver- -
# hiltnis mischbar. - | | |

?)Ver leichende Untersuchungen der Stabilitdt von T.T.H.-Dieseldlen gegeniiber der-

| Jenigen von Handelstlen mitlels Kogasinzusatz, Die T,T.H.-Dieselole zeigen in glei- | '
i cher Weise wie handelsiibliche Dieseldle keine.agphaltartigen Ausscheidungen. !

’ Untersuchung eines durch Imprégnierung,mit BEisensulfat hergestellten Hydrierungs-
enen Kontektmengen, sowie

kontaktes auf Vollstandigkeit der Bindung der‘aufgegeb )
Klirung der Fragesob Gefahr einer korrosiven Einwirkung des Kontaktes durchiEnt-

g stehung freier SHure besteht. oo, ,
i Dor Alkaligehalt des Winklergrude-Elektrofilter-Staubes erwies sich in jedem Fall

| als ausreichend, um bei- der vorgesehenen Kontaktbeladung die Bildung von frelexr M
S#ure zu verhindern. Ebenso geniigte der Mineralsalzgehalt des Grudestaubes-zur..... .-

B vollstandigen Bindung des Eisengehaltes der zur Imprignierung verwendeten Kontakt- - -
Bl tonge, so daB durch Wassersuszug nach der Imprégnierung dem Kontakt kein Eisen mehr .

f;.entzogen'werden kann,
Rieiten fiir 1940: | | ‘ , "
}) Zvecks Einsparung von dem knapp gewordenen Jod sollen neue Untersuchungsm?thoden.
Bl fir Phenol (bisher Koppe - Schaar) und HpS gefunden werden. E
B) Lisdchnung der Versuche tiber die Beeinflusbarkelt von Stockpunkt und Keltfiltra-
Bl tlonsfihigkeit durch Paraflow und P.V.0. auf Handelsdieseldle.

—
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