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Im folgenden sollen Betriebserfahrungen und Empfehlungen zu-ammem—
gesteITt werden, die eine: vertvolle ‘Hilfe fir die. leenznehmerwsindo Esammm-,b
edelt sich dabei meist um Tatsachen, die fir das- Alkaziévérfahren nicht Spezi—.
- fisch sind; somndern sich allgemein aus dem Betrieb Von Anlagen dieger Art er—
gebeno_

,A. Transpor? und Lagerung von Alkaz:.d-Laugen°

‘Die Waschflu331gke1t ist im_Umgang vollkommen harmIKs und'ungefahr—

~

“11ch° Sle 1st nlcht atzend, nlcht brennbar und normalerwelse ungiftig. Jedoch
”empflehlt es sich, wie bei jeder Salzlosung, die Haut nlcht unnotlg lange mit
Alkaz1d-Lauge in Beruhrung zu- brlngen und sie nach der Beruhrung gut abzuspii~

len° 'Im Anfang kann d1e Lauge auch noch zuwellen geringe Mengen glftxger ‘Sub=

»stanzen enthalten, die sich aber nach kurzem Betrieb in der“Apparatur ‘ver—

fluchtlgen. A _ i
' ‘ Die dabe1 entbundenen Gase konnen glftlge Bestandtelle enthalten.'
Bs wird empfohlen, be1 der lagerung in geschlossenen GefaBen.,.f ’
- e L extreme Temperaturen nach Logllchkeit zu vermeiden,
2. die- Verschlusse der GefaBe von Zelt_zu Zelt vorsichtig

.

TzZn luftenJ

Solltagglch féstes Salz*abgesghiedbn haben, was durch Elgighren
'elnes Holzstabes 1n das Lagergefaﬁ”leicht festzustellen ist, so.kann eq\ent—
'weder durch Erwarmen der Lauge,‘am besten mlt Dampf, wieder in Lésung gebracht
ﬁ,yerden oder sber getrennt von der Lauge in Wasser gelost werden, "worguf man ;v‘
.diese Losung wieder mlt der Lauge verelnlgt. Auf die Notwendlgkelt, die Ge-
faBe nlcht spundvoll Zu machen usv., ‘braucht wohl nicht hingewiesen zu werden..
.4 Die Verdﬁnnung der Lauge soll durch reines Kondenswasser geschehen. -

Es ist vortellhaft, mit Alkazid gefullte Féssers in denen nach

: starker Erwarmung Druck herrscht oder herrschen kdnnte, vor dem Offnen _abzu=
>kuh1en, d.h. entweder ﬁber Nacht liegen zu lassen oder mit Wasser zu berleseln.
Durch den vermlnderten Gasdruck w1rd die Mog11chke1t, das’ durch Entstromen von

. Gas Flﬁssigkelt mlt herausgerlssen w1rd, stark vernlngert° . t

wpt (oge- 5.00). t«/ww««ww«« Wﬁ e o
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Inbetriebnehme der Alﬁééia;Anlage.

1.

chhtigkeit zu bringen.

Samtllche Tezle der Anlage sind vor der Inbetrlebnahme auf vollkommeno

Besonders bei Undichtigkeiten in den laugefithrenden Leitungen und. *
Apparaten Lonnen ‘durch den Verlust von Lauge groBe Werte verloren gehen.
Beim Answaschen vonéﬁphwefelmasserstoff mu8 die Apparatur auch wegen

“der _groBen Giftigkeit: der Schwefelwasserstoffgase vollkommen gasdicht

‘sein. (Vergl. hierzu die Tabelle iiber die Giftigkeit xon Schwefelwasser-

‘ausgehangten ﬁarnungstafel) C e

stoff und die Kopie der in den Leunaer Schwefelwasserstoff-Betr1eben
N

N

-Bs empflehlt 51ch, auf Prifung—auf Dichtigkelt bezw. zum Nachdichten}

»d:.e Apparatur vor der Inbetrzebnahme mit Uasser zur Probe su fahren,

hierbei stark umzupumpen und notlgenfalls w1ederholt dle Uasserfﬁllung

bzu erneuern, um allen Rost und Schmutz aus der Apparatur zu entfernen.

solcher verwendet w1rd) und Kolonne genau elngestellt werden° (Gleich—

méfige. Laugevertellung 1st die Voraussetzung fir. den Wascheffekt')

. 2 L

¢

Bestehen Teile der/Apparatur aus Alumlnium, so figt man dem Wasser,
zum1ndest dem der letzten Fullung, Je cbm ein’ Liter Wasserglas zu, weil
das Alumlnlum durch dle Behandlung mit Uasserglas ‘besonders’ korros1ons—
fest wzrd. Dabei pumpt man mlt kalter oder hochstena 60°C warmer F1u851g—
keit um. Hlerzu darf nur Hasser verwvendet werden, ‘das geéen Aluminiam
“nicht aggr9331v ist.: Am besten 1st hierfiir Kondepswasgen—geelgnet..
Uerden nachtréglich ‘noch Alumfﬁiﬁmfeilé'in die Apparatur eingebaut, so
sind dlese vor dem Elnbau mit Wasserglaslosung zZu behandeln, am besten
durch mehrstundlges Elntauchen in loflge Losung ‘ . . \¥5

\
Das Einfillen frlscher oder regenerlerter Lauge kann nath sorgfaltlgem

Entleeren samtllchen Wassers in d1e noch Luft .enthaltende Apparatur er-—

folgen, wenn - samt11che Teile (Ausgaser, Warmeaustauscher) kalt sPnd.

’

Man pumpt dle Lauge zweckmaslg mit' hoher Konzentration in’ dle Appa—

ratur, da sie sich durch das darln befindliche Wasser ohnehln verdunnt.
Man 188t sie sodang solange in der Apparatur umlaufen, bis samtllche ‘

Luft ans. den laugefuhrenden Te;len verdrangt ist, was durch Entlufﬁung
N

S

- an, geelgneten Stellen unterstutzt wird._“
- . o~



-3 -

Man’ fullt soviel Leuge ein; daB bei gefahrenem Kreisleuf die

'Lauge in dem Ausgaser etwa handbrelt iiber dem Rohrenausgang des

Kochers steht und im Waschturmsumpf bezwo in der Waschturmvorlage
etwa die halbe Hohe vom Hbchststand einnimmt. . : “
Bei abgestelltem Ereislauf - -stellen- 31ch~gfhere Laugestande ein,

"we1l auf den Raschigringen des Waschturms und dem Ausgaser gevisse

Laugemengen unterwegs sind Die wihrend des Betrlebes auf den Raéchig—_
ringen ausgebreiteten Laugemengen sind Je nach den Betriebsbedingungen
(Berieselungsdlchten) verschieden und l1egen zZ.B. bei 25 x 25 Ringen,

' Aungefahr bei 35 - 75 Liter Alkaz1d1auge Je cbm Ringe.

Belm Verdraggen von Gas aus der Apparatur ist zu beachten; dasg rege—

>nerierte Lauge Kohlensaure _begierig aufnimmt und mit Kohlensdure ge=
sattlgte kalte Lauge nach langerem Stehen und besonders bei Kalte i

festes Salz abscheiden kann.-

Wenn nich3 Lohlensaurefreies oderxr. kohlensaurearmes Inertgas zur
Verfugung steht, verfahrt men ZoBo so9 daB man vor Elnfdllen der
Lauge den Waschturm mit Kohlensauregas sauerstoffrei spiilt und hiersauf

deie Kohlenséure mit 1rgena einem Heizgas verdréngt. Ausfaer Kolonne O

kann man. die Luft &uch\mlt Dampf verdréngen. s

Steht der Aus gasar “von einer friiheren Betrlebszelt ‘her unter Kohlen—

saure oder Schwefelwasserstoff, so darf das Elnpumpen von regenerier—

‘ter Lauge nur dann erfolgen, wenn er hochgeheizt istev

= In die kalte Kolonno gepumpte regenerlerte Leauge %urde sehr schnell

Kohlensaure und %chwefelwasserstoff aufnehmen, so daB Unterdrucke in

"den Gasleitungen fiar Abtreibergas entstehen und ngc klelnere Gaso~—

'meter elngesaug% werden konnteno ' N ﬂ”-w-{‘ T

Das Hochhelzen des Ausgasers vom Kocher aus soll langsam erfolgen,

 starke: Schlage im Kocher sollen vermieden werden. Kommt der Dampf mi%-

Alnmlnlumteilen der Apparatur in unmlttelbare Beruhrung, ‘so muB darauf
geachtet werden, daB ‘er mit, Slcherheit frel—von Aikalien und QuecLsilber

>

Venn .der Ausgaser auf die richtige Témperatur gelkommen i;t-(im'Sumpf

‘ etwa 100°), s011 das Auskochen, und Umpumpen. der Lauge ohne Aufsatfigung
’-1m @aschtunm nicht unnotig 1ange fortgesetzd werden, well die Lange .

hierdurch 1mmer scharfer abgetrieben wird und in diesem Zustand eher zu

-4- -
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Angriffon auf;getalle neigﬁ_als weﬁiger scharf abgetriebehe Laugé,

13

C. Betriebo » o ”

§

jgs Die gunstigsten Laugotemgeraturen -gemessen’ inrder Frischlaugo vor~
. Bintritt. in den Waschturm, s;nd im allgemeinen fur dies

Schwefelwasserstofffguswaschung. 20 - 25° c.

Kohlens&ure-&usvaschung _ 25 - 55° C.

‘Bs soll verhlndert werden, daB die Laugen besonders bei hoher
Dichte~langere Zeit auf . nledrlge Temperaturerd abgekdhlt werden. Sie B
neigen unterhalb 20° C, besonders im nlcht ausgegasten Zustando, zum

 ‘Aussche1den von Salzene ~ .

2. Uie weit die Uaschflu381gke1t zweckmaﬁlg ausgegast w1rdl,hangt von

den Jeweillgen Verhaltnissen ab. Dies wird zweckméBig vor Inbotrleb-
nahme der Anlage mlt den Sachberatern der I. G Farbenlndustrie oder
"~ der Bauflrma verelnbart.

w

--3.'Von dem Dampf muB zar Aufrechternaltung der Konzentration der: Laugo

ein-Teil als ‘direkter und der andere Teil als 1ndirekter Dampf in
den Laugekocher elngebracht werdeno Brlngt Jedoch das zu waschendo
Gas Wasser mit, so ist -es mitunter erfbrderllch, den dlrekten Dampf
"weltgehend Zu. verrlngern ‘und durch 1nd1rekten zZu ersetzen. Des gloichr
ist der Fally wenn durch die Kleinheit des Ausgasers (groBe relative
Warmeverluste) elne zu starke Kondensatlon in selnen oberen Teilen-
' stattfindet. oo A

Erfahrungsgémas Werden be1 groBeren Anlagen melst etwa SO kg
_ indirekter Dampf Je m> Lauge benotlgt, die Menge des<d-rekten Dampfés
schwankt, je nach dem gesamten Dam faufwand, etwa zvischen 50 und ~
250 kg je m3 Lauge. b _ .

) Durch entsprechende Vertellung von direktem und indlrektem “Dempf
bei dampfgeheiztem Kocher oder. entsprechendem Rucklauf von. Kondensat
wird dafur gescrgt, daB die regenerlerte Lauge ‘ein moglichst konstantes
8peZ . Gewicht’ aufwe;ste HMan pruft das spez. Gewicht, 1ndem men d1e
regenerlerte gekihlte Lauge ‘spindels. '

Wird das spez. Gew1cht der Lauge hoher als 1. 20 gehalten, so
. konnen s;ch aus gesattlgten Laugen bei niederer Temperatur Salze ab—
schelden, welche man aber durch “Verddnntfahren" wnd “HeiBfahren" .’

‘w1eder ablésen kann. ' . ' .

Slnd aus Alum1n1um‘oder Silumin bestehende Anlageteile vorhanden,
) .



f 5 -

SOVbesteﬁ%‘bei‘éinem niedrigeren ;pez;ééﬁicht gls 1.16 die Gefahr,

daB die heiBen Laugon dicse Teile angreifen. Der Dampf fLir die di<

1 réekte Heizung muB trocken sein und frei von Verunrelnigungen, wie .

Kochsalz, Sulfat, u.dgl. Ist der Kocher aus Alumlnlum, so muBl der

Dampf vollig £rel von Atzalkalien ‘sein. '/

Belastung des Ausgasers. Ban muB slch ebenso wie in der Dcstillations-

‘-technlk davor hhten, ‘daB. der Ausgaser uberlastet Wird, weil sonst ein

5,

fuhrt 51ndo - R ot
60'

R!
: plotzllches Uberrelﬁen ("Kotzen“) eintrltt, _was meist zu Laugever—-

lusten fiihrt. S : ST
Neu hergestellte Laugen zeigen gelegentlich kurze Zozt lang sinec

'

Neigung zum Schéumen« Wenn man das. Schaumen durch 8chwichere Belastunc'
der Apparatur nlcht anf ein nlcht storendes MaB zuruckfuhren kann, t=1>]
figt man der Lauge am besten einige. Male kleinere Mengen eines Gegen—

schaummlttels z2u, z.B. Schaumbekampfungsmlttel wiew, Leuna (z.B. 1 - 2~

ML1ter je 10 m5 Alkaz1dlauge), wodurch dle Schaumnelgung vollstandlg

zum VerschW1nden gebracht wird. Das Schaumen der frischen Laugen, wenn

es uberhanpt auftrltt, 1#8% schnell nach und hért melstens nach elnem ’

Betrlebstage schon ganz guf. .

Es 1s+ zweckmaslg, laufend Ablesungen vorzunehmen, etwa wie sie in )
den anliegenden Formularen" der Alkazid‘Entschwefelung in Leuna aufge-

. ’

Von Zeit zu Zeit fihrt man zwecgmaBlg augeuntersuchungen wvie im an-

llegenden Formular vqrgezelchnet aus, um sich zu unterrichten iiber:
- a) Gasbeladﬁng‘derlLaugé,
’ c) Bestandlgkeit der Lauge.

Es hat sich als vortellhaft erviiesen, Jeden YMonat eine Laugeprobe

Szur. Anfbewahrung\zuruckzustellen, um~Tjeder’ ‘Zeit nachtragllch intetes—

sicrende Untersuchungen ausfuhren zZu. konnen.

‘Bestehen Apparaturentelle aus Aluminium, so empfiehlt es sich, in. Ab-‘

_ 8tédnden von ein1gen Tagen mit -dor Laggg Korrosionsproben im Labora—

torium ausznfuhreno o S R S
Bei _den. gcrlngsten Anzelchen fur begznnendo Al-Korr081on fugt

..man der Lauge Easserglas zu. Die Maximalmenge, dlc man- auf einmal-

'abeckmaﬁzg zusetzt, sol&—BOO g Natrinmwasserglas (bcrechnet auf festes,
wasserfreies Salz) pro cbm Laugeelnsatz nlcht hbersteigen. Is¢t ein

grdserer Zusatz notwend{g, so ms dlese Menge ofters zugegeben weréenoA

“Das Wasserglas wendet man\@m vortellhaftesten in Form der . dblichen

‘1- c -‘
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k#uflichen Losung an (36 - 38 Bé chhte 1,33 - 1,35, Na20': 510, =

1 s 35,2 - 3, 3 Die Losung 1st 34 4%big an_N3251Q3) . Sie wird wor Zu-—

gabe zur Alkazidlauge auf- das Zehnfache mit Wasser verdinnt. Beim

Zusammenmischen der Lﬁsungén muB. stark gerihrt bezw; umgepﬁmpt}ﬁer—'

S0 glbt man den WasserglaSOusatz glelchmaﬁzg verteilt dber.elne Zeit

‘_zu, wahrend-der der Laugeelnsatz einmal umléuft,

~ Durch dle Wasserglasbehandlung wird die Lauge in den nicht korro-

dierenden Zustand zuruckgefuhrt._Falk;sich nach déw Zusatz von WasserglaS»

_nach dem chhen der Lauge ein beachtllcher Niederschlag bildet,. wird

S er zweckmaBlg durch Flltrleren beseitigte. Die Blldung des Niederschl g

beobachtet man leicht durch Abkochen einer Laugeprobe im Becherglaso

Ferner vergew1ssert man sich sofort,‘ob die Lauge die rlchtige Konzen—~

tration aufweist und stellt dlese gegebenenfalls schnellstens‘pichtlg.

Sollte nach der gegebenenfalls wiederholten Behandlung mit Wasser-
glas dle Korros1on bei richtigem spe21flschen Gewicht der Lauge (1,16
und hoher ) cht verschwunden sein, so deutet dies darauf hin, daB die
Lauge an 1rgend—e1ner Stelle des Ausgasers dauernd ortllch verdunnt

wird. Ortllche Verdunnungen der Lauge konnen Z.B. be1 unsachgemaBer Ein-

fuhrung des dlrekten Dampfes in die-Kolonne oder bei ungeexgneter Zuruck—
fuhrung des Kondensats in die Lauge auftgeten. In dlesem:Fa1le mussen

“die Ursachen fiar dve ortllche Laugeverdunnung aufgesucht und beseltlgt

werden. ) a o . . }

'Wenn'Schwefelvaséerstoff oder*schwefelwasserstoffhaltige Kohlens#ure

”ausgewaschen wird, muB beachtet werden, daB besonders "die warme gesat-'

tlgte Lauge mit Sauerstoff unter"Blldung'von Thlosulfat reaglert.,

"Da Thioesulfat in d?r Begenerlerkolonne nicht wieder aufgespalten

‘ulrd, geht das Aufnahmevermogen der Lauge in. dem MaBe, wie sich Thio—

sulfat bildet, zuriick.
Es wurde wiederhol% beobachtet, daB hochtourige Pumpen in der Saug—
selte Unterdruck zeigten und durch. die Stopfbuchsen Luft elnsaugten, so
daB die Lauge durch Thlosulfatbildung geschiédigt wurde..
1In der Leuna—Alkazid—Anla%g werden samtliche von Pumpen auslaufen—

den Laugen in einem kleinen- Behidlter esammelt, welcher von Stlckstoff—=

. gas bespult wird.. Anstatt Stlckstoff kann man auch andere sauerstoffreie'

Gase wie z.B. Wassergas verwenden. T f ,.‘ s

: Fur elne bestlmmte,Waschung ausgewahlte Laugenfaurfen nicht ohne wei-

 teres fur elne andere Art von.Waschung benutzt werden, we;l verschiedeﬂ?

B

l.. —‘7 Z



v

-7

Alkazidlaugen. verschiedene Elgenschaften haben und uberdies von.

bestlmmten Gasbestandtellen geschadigt werden konnen»'

aenn der Sattlgungswért der Lauge, d h. dle Charakterlstnk fur
daq AufnahmeV°rmogen ‘der ‘Lauge zurlickgeht, so hat man zu pruan,v
ob Sauerstoff oder vorher nicht bekannte Gasbestandtelle als Ur-
sache in Frage kommen krnren. Notlgenfalls steht der Lizenzgeber

be1 der Aufklarung und zuf Beratung zur Verfiigung.

-10.Beobachtet man, daB trotz vorschr1ftsma81ger Beschaffenheit und

Regeneratlon der lauge bei Verwendung eines Vaschturms eine schlech-
te Gasbeladung statt hat, 80 ist wahrschelnllch die Ursache hiexfir

eine schlechte Verteilung der Lauge uber die Raschigrlnge~

In dlesem Fall muB man nachprufen, ‘ob der Vertellerboden vor -
schrwftsmasig arbeltet und ob der maschturm genugend mit Lauge be-—
lastet: 1sto ' . - . : . T' -

11.Zum Schutz der Pumpen sind in den Anlagen Sleb%ogfe elngebaut» Sie

sollen verhindern, daf die Pumpen durch mitgerissene feste Korper
£

besvhadigt werden. Es ist erforderlich, die Slebtopfe von 7elt zu

Ze1t zu relnngen, am der Lauge wieder. £re1en Durchgang zu gewdhren-

Bl

Dlos ist. vor allem ndtig fiur den Slebtopf, welcher der- He)ﬁpnmpe,
vorgoschaltet iste. - .

Die Heprumpe hat die Aufgabe, eine dlcht am Sledepunkt beflnd—
11che F1u331gke1t zu befsrdern. Bildet 81ch in &er Pumpe- durch unge~
niigenden- Zulauf der Alka21dlauge Unterdruck, so kommt die Laugc ins
Sleden. Durch Entw1ck1ung und Zerstdrung von Dampfblasen flndet meist
eln starker Angriff 6es Metalls statt. (Der Vorgang macht sich.durch -
das Knattern in den HeiBpumpen auch von auSen bemerkbar) Es ist o>
aeshalb sehr w1cht1g, dag der bei der Konstruktion der Anlage vorge-
sehene Zulaufdruck fiir die Pumpe der HeiBlauge nicht verrlngert

wird durch Vprstonung des Slebtopfes oder andere Hindernisse-

12.Werden aus Alumlnlum gefertlgte Apparaﬁe und Leltungen verwendet, so

‘muf Queck311ber pe1nlichst von -der Anlagc nnd der Lauge farggehalten

werden, Besonders sorge man dafur, daB Queck311ber auch nicht auf Un--

- wegen, z,B, etwa beim Durchschlagen eines mit Quécksilber gefullten -

C uSWa.. "

meB~U~Rohres in-den Dampf und damit in:die Lauge’ geraten kanns.Man
verwcn&et in dlesem Falle z—B. als ManometermFullung Tetrachlorkoh]ora

stoff, anstelle von Queckdllber—Thermometern solche mlt Anlllnful]uny

-

~



Reaktion von FeS mit Luft.‘

Im Zusamhenhang mit Schwefelvasserstoffanlagen ist auf dio békannte Tat-
'sache hinzuweisen, daB‘PeS mit Spuren Sauerstoff reagiert unter Blldung
von Eisenoxy& und Schwefélo In trockenem Zustand geht dieser: Vorgang mit
grofer Geschwinﬂigkelt und untexr Umstanden starker’ Warmeentwicklung vor
sichy, der ein ‘Glihen der Masse und BEntzinden des Schwefels gur Folge
haben kann. Da sich in den Anlegen auf dem Eisen oberfléchllch einec diinne
Schzcht von PeS bildet und sich in manchen Anlageteilem der in geringer
“lenge in der}La = snspendierte.?eS»Schlamm absetzex kﬁggﬁ;;ggggﬁf dieze
~ Ttsache Riicksight zu nehmen Luftzutritt wirkt sich alsc in einer f£ir s;hq:é“T

felwassbrstoffreinigumg'in Betrieb gevesenen Apparatu: wie.folgt aus: -
Der lose FeS-Schlamm ‘und der unter Umstanden geblldete ddnnefFeS-Belag auf
dem Bisen geht im MaBe des Sauerstoffzutrltts in S'Epd Elsenoxyd tiber unter_
VolnmonVGWSnderung Bs enisteht deshaldb eine lockere Schicht von Eisenoxyd
anf dem Eisen. Hach- Inbetrlebnahma wird diese durch den Schwefelwasserstoff
-rasch wieder in FeS iberfiihrt, das nun nicht festhaftet sondern als Schlamm
von der Lauge abgespild wirdé Auf dem Bisen bildet sich dann vieder eine
neue- diinne Sulfldschlcht° Anf diese Weise geht e:ne9 wenn auch gerlnge Ab—
ﬁragung des Eisens unter Schlammblldung vor sxch Diesen Vorgang muB manp

in Rechnung.setzen und dgs Offnen der Apparaturen bezw.. den Laftzutritt nur
- dann und solange zulasgern, als es im Interesse der Anlage- wichiig erscheint,

Es braucht wohl nicht besonders darauf hingewjesen zZn werdﬁhg-daﬁ das Stehen-

" lassen- &er Apparaturen mit Luftfullung besonders AN nassem Zustand ein



. Abstellung.

1.

2,

Um zu verhindern9 daB sich beim Stehen und Abkiihlen von gesattigter_
Lauge in den Leitungen und Apparatetellen Salze ausschelden, muB man

_nach Jeder Abstellung des Waschturms die Lauge noch solange 1m Kreis—-

lanf fahren und regenerleren, bis s@amtliche- Lauge in normaler Welse
ausgegast ist. ‘_," o~ -

‘ﬂach Abstellungen muB man beachten, daB beim Abkuhlen der Leitung fir
direkten Dampf Lauge durch geringe Undichtigkelt im Absperrschieber

in die Dampfleitung ucggecaggt werden kann.

39

Am besten legt man vor das Elnblaserohr fur dlrekten Dampf
2 Dampfschieber mit elner Entwisserung zwischen den Schlebern9 welche |
man 8ffnet, so.bald die Zufuhr von Dampf elngestollt uirdo

Zur Durchfuhrung von Reparaturen’ kann man aie Lauge meist in-den.

Waschturmsumpﬁ,oder 1n die EKolonne als VOrratsbehalter entleeren°

™~ . R ——

E Untersuchunggmethoden fur Alkazzdlaugen°

N

N 2_0

Normalregeneratlono QAnskochung der Lauge im Laberatorlum)
100 cem der su untersuchenden ~Ltsung werden durch Einle1ten ‘von

002 gesattlgt und in ein 600" ccm—Becherglas (normal niodere Form)

' gebracht, in des man Blmstelnstucke ven 3 - 5 mm Korngréﬁe gibto ‘So-

"dann wird dle Losung auf einem Asbestdrah\petz uber~ﬁer Bunsenflamme

L2 Stunde in starkem Kochen gehalteno Nech dem Abk#hlen wird die

Lésung von den Sledestelnen abgegossen und das Becherglas “und ale‘

: Stelne—mlt etwas destllllertem Vasser gespult ‘das -men dann zur Losung

‘glbto Sie nlrd durch Zufugen von destllllertem Wasse;(vollends auf

.l , 200 bezgy anf das spezifische Gevicht eingestel‘t das f£iar die Unr

tersuchung benotigt wird. Die Dichtemessung geschLehf bei é& (-1 Man

muf dazu Spindeln benntzen, die man-auf ihre Zuver13351gkeit genau ge~

pruft\hatg da . dle gewohnllchen kéuflichen Spindeln oft groBe leferen—

R

“zen’ aufweiseno , L ) ‘ ,
Bel exakten Vérgleichen ist es nbtigD daB die Gaswerte stets an-
nahernd die gleichen‘sin&o Denn der Gehalt an/absorbierten Gasen, be-
sonders Kohlenséure, verandert die. chhﬁe deut11ch in dem Sinne, daB
sie mit stelgendem Gasgehalt zunimmto "—, _T-,~.

Gasyerte (Ga81nhalt der Laugon) o S D
' Hierbei unférscheidet man “Bl;ndwert“ “Absorptionéwert“ und

- "Sé.ttigungswertn Ber “Blindwertn ist . der Gasinhalt der Lango in re--

goner1ertem Zustando Der “AbsorptionGWerﬁ“ glbt laboratorlumsmasig

dle GroBe dar Absorptionsfah1gkeit aer Lauge an und. erg1bt sich anel

..9_.
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dem Verhalten der Alka21dlosung gegenhber reiner Kohlensaure° Untcr
“Sattlgungswert" versteht man den gesamten Gasinhalt der- Lauge in ge—

sattlgtem Zustand. Br ergibt sich somit durch Addltlon ‘des Blind -

wertes und Absorptionswertes.

) Es wird meist nur -der Bllndwert ~und Absorptlonsve&t experimentell
ermittelt. ‘Die Bestimmung von gaswert und Sattigungswert geschieht - _
durch Behandeln dér Laugén mit Séure. ﬁhd Austreiben der absorbierten’
Gase, wihrend der Absorptlonswert eine direkte Bestlmmung des Aufnahme-

vermogens von Lauga fiir Kohlensdure- darstellta

Vol.Gas R
—_—
”Vol Lauge

Gaswert

- Die Bestimmung der Gaswerte (Gasinhalte) ‘der Betrlebslaugen.im'
'regenerierten und gesattlgten Zustandg wie sie. in der Anlage, anfallen,‘
ist der Kernpunlk$ der Laugeuntersuchung und muberwachung Sde geht fol-

_gendermafen vor. sich. ¥ '3~ . .
R _Bestimmung des Gaswertes° . al
Prinzip: Elne gemessene Losungsmenge wlrd mlt einem Uberschus an-

Saure geschuttelt urrd das dabe1 frel Werdende Volumen an 002 und B ]
gemessen; Es wird empfohlen, ‘die aus der belgefug%@nhAbblldung 1 her—

vorgehende Apparatur zu verwenden. - JQJ,

Ausfuhrung » Je nach GroBe des Gaswertea werden eine. bestlmmte Anzahl
von ccm, ‘meist S, in den AuBenrsum der Flasche F gegeben und 10 ccm

des¢1111ertes Uasser zum Abspulen und Ve"dunnezf zugefug'&:0

In das 1nnere Elnsatzrohr der Flasche fills man 10 ccm 50%ige'”
~H2504, stellt dle Verbindung mit der Apparatur’her durch Aufsetzen des
 Gummistopfens mit Schlauch und setzt die Flasche in ein Wasserbad von
:.Zimmertemperatnr Es muB dabei sorgfaltlg darauf geachtet werden, daB °
’Anichts von der Saurc zu der Lauge im dusseren Raume der Flaschqﬁirittu o
Hach drei Linuten hat dle dunnwandlge Flasche F und ihr Gasraum

" :die. Lemperatur des ‘Bades ;ngéaommena Nun ‘wird bei offenem Hohhne Hl und’
32 durch Heben des vaeaugefases pus in der Heﬁrohre M des Niveau guaf

- Wail gesteli%; wobei es sich 1n dem Rohr Rz 'in der gleichan Hohe einu
‘fstellt‘~ Jetzt wird El geschlossen und. die Flasche F gesdhuttelt Sofort
entuickelt sich das CGas, das- den Plﬁssigkeitsspiegel in mwnach umten
fidrﬁckt Nach kurzem Schutteln (etva y2lﬂinuma) ist die Gasentwicklung

ﬂ{beende%o Die Flascho F wird nun 3 Hlnuten im Bade uemperlertg worauf

: .- 10 - )
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_nech Gleichstellung der Spiogol Bz und M durch dis Nivoauflascho ¥

das entwickelte Gasvolumen in M abgelesen wird. Dioc Division diesoso
Voluiens. durch das angewandte Lﬁsungquluméncfggibt den Gaswert. .

Dlé Anbringung von Korrekturen aus Barométerstand“und Tombdraéﬁrj
erubrlgen sich im allgemeinen beim Arbeiten im Laboratorium, dasie .

im allgemeinon Lleiner 31nd, als die Genauigkeit der Methode.-

Bestlmmung des Absorptionswerteso L.

Derf&psorptlonswert ist ein MaB fur dle Megge an gasformigen Sauren,dio

eine Losung (etwa unter Betrlebsbedlngungen) aufzunehmen 1n der Lage ist,

Indem man fur M-Leuge d1e kuirze Zeit von 2 Minuten, fdr Dik-Lauge

rs-hlnuten wahlt, erhélt men e1ne ungefdhre Parallele zu der nutzbaren "

Beladbarkeit der Lauge bei der Gasweschung im Waschturmo-i

Dle Losung~w1rd mit lOOwiggm €02 geschuttelt und das absorblerte

Volumen bestlmmt Die Einzelheiten der Apparatur gehen aus der Abbildung

2 hervor. In die 100 cem fassende” Flasche F aus Glas oder. Aluminlum )

werden je nach Absorpt1onsvermogen 5 oder 10 cem der zZu. untersuchenden

nach 1. ) ausgekochten 'Losung gegeben und 10 Glasperlen derz/plichep‘
we

groge ( 5 - 6 mm Durchmesser) elngefullt. Diese haben den ck; Z&hiéA

‘keltsunterschlede zwischen den. elnzelnen Losungen anszugleichen und ein;

glelchmaslges Schutteln der Losung zuw bewu'kenn ‘Die Flasche wird nun

o A,,..__...ﬂn .

durch einen Gummlstopfen mit Durchbohrung und Vakuumschlauchzuﬁiiq “ﬁv
verschlossen. Durch eine Splraldrahtklammer wird der Stopfen auf der -
Flasche* festgehalten, die auf eine Schuttelvorrlchtung montlert w1rd°
Deren D1men51onen gehen aus der Abblldung 2 hervor . D1e Schuttelvor—:.
rlchtung wird durch- einen- Elektromotor mit 270 Auf- und Abbewegungen

pro Minute bewegt. Um die. Flasche F zu evakuxeren, wird elne Wasseru

" strehlpumpe angeschlosseno Nach beendigtem Bvakuleren schlieﬁt men die

Flasche durch Umstellen des Dreiwegehahnes Hy ‘&b und spult dle Leltung,
bls .zum Hahn@ Ho mit gasformigem 002 aus der Bombc ‘aus. Nun erd das
MeBgefaB M- unter gleichem Niveau in N und” M mit 600 -cem TOp gefullto~

Die Schuttelmaachlne wird durch Elnschalten des Elektromotors auf

;270 Tonren pro Mlnutﬁ gebracht und durch Umstellen. der Hahpe Hy und Hp .

Kohlensaure in die Flasche ctxmon gelassen° Sofort stelgt dle Sperr—

—, 11 -
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flissigkeit im Geffifo M hoch. Man hebt dis ouf einmer Stativstange
101cht bewegllche Flasche N so hoch, daB in N und M dauernd gleichea
vaeau is%o Hach 2 bezw. 5 Linuten Schiitteln schlieB8t man M ob und
stellt das verschwundene Volumen fest. Nach Abzug des Loerraumes der
rlasche (Inhalt nach Aufsetzen des Stopfens minus Volumen der einge~
fﬁllten Lésung und der Glasperlen) ergidt sich das durch Absorptlon
verschwundene Gasvolumen. Dioses dnrch die angewandten ccm. Lésung- aivi-
dlert, ergibt den Absorptionswert.

4. Korrgs:u:nsgrobe° o

~— .

! Zur Prufung dlent e1n Metallstuck, das mit einer Nnmmer oder elnem
" anderen Kennzeichen versehen ist. Die Kanten des Bleches werden zweckw
méBig durch Feilen 1e1cht gegliéttet; um die beim SchnOLden entstandenen
Grate zu entfernen. Die Probe wird vor und . nach dem Versuch genau ge-
wogen. Da nach langerer Versuchsdauer sich 8ftor Erusten und dergl.
bilden, werden die Proben nach dem Versuch zuerst mlt dest1111ertem .
Vasser kalt gewaschen und dann kurz gekocht -Nachdem dze Stiicke not;genu
falls mit einer wexchen Burste %echanisch gesaubert wurden;'31nd Sie zur

Hagung fertig°

. D1e Korr051on wlrd nach der Gew1chtsabnahme der Bleche—und dem

Aussehen der Proben beurfellt.

.~

Cl S _ ’ , _
Ausfﬁhrung.der“KorrosipnsprobeJﬂu ; o : . .§$<<:J

E1n 500 CCm—Rundkolben,der eznen RuckfluBkuhler tragﬁg w1rd mit
100 ccm Losung versetzt, in welche das ZQ prufende Stuck gelegt wird. -
‘Der’ Kolben w1rd 1n ein auf 130°C gehaltenes blhad gesetzt und drei Tage.
erhltzt. D1e sich verfluchtlgenden Wasserdampfe kondenSIeren be1 genii~
gend groBem Rﬁckfluﬂkuhler vollkommen und kommen wzeder in die Losung
zuruck, so das8 das spez. Gewicht der - Losung stets konstant bleibto

.Bs mus8 dafﬁr gesorgt werden, dae keine Luft durch den.Kuhler oben“
ﬁlntritt, in den Kolben gelangt und- der Sauerstoff einen Angrsz anrch
die Losuﬁg vortanschto Meri muB die Apparatur ‘deshaldb en Luft ab-
schlleﬁon, -am besten durch elne Tauchung nnd Uber;zi?iigeines langsamen -

~

St;ckstoffstromeso

o
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5..Bestimmung des Thiosulfat-S in Alkazidanggeno

Mindestens 5 6cm der T)zu untersuchenden Losung werden in einen
500 ccmeeBkolben gebracht, in welchem sich 100 ccm S5%igo Cadmiumacotata
~-Losting und- 10 ccm Eé%lgsaure 1 °:+ 1 befinden. Spitze der Pipette in die
ﬂluss1gke1t elntauchen lassen! Man schiittelt kr&ftig bis.keine Kohlen—
sdure mehr entweicht, fullt sofort mit destilliertem Wasser bis zur Merke

auf und filtriert sofort einen Teil der Losung durch ein trockenes Fil-

ter in einen trockenen Erlenmeyerkolben. 100 ccm werden/ mit T%S oder
10 Eodlosung unter Zusatz. von Starkelosung tltrlert.'
’ De* Jodverbrauch x Faktor erglbt g/l Gesamt S in Thiosulfatg
Der Fektor ist bei 366 =.0,64 ‘ . :
Dgr_Fakto: ist bel TE- = 6,4 _ . ’
N - -~ )
f)Soviel Loésung anwenden, daB mindestens 10 ccm T% oder T%B Jod. ver-
braucht wird. o o
6. Béstimmugggn‘?on HoS und CO»o in Alkaszidlaugen.: N
-9 23= . - L © : T . -

~ . e

/ B -
Eine 2 ccm der zu untersuchenden Lésung entsprechende kenge wird

in Sflge essigsaure Cadmlumacetatlosung elngetragen, kurz aufgekochﬁ und
flltrlert Der Nledé;schlag wird ausgewaschen und das Fllter in .einen

mit elngeschllffenem Stopfen verschlieSbaren Erlenmeyerkolben gebracht,
welcher 50 cqm mit" E531gsaure angesauerte_lo Jodlosung enthalt Nach etwa
10 Mlnuten wird die uberschusszge Jodlosung mit 10 Natrlumthlosulfat .

zurucktltrlert°

A cem Jodlosung = 1,7 mg = 1,12 . cem H,S 0° 760 mm.

10 -
- = 1,22 cem . HgS 15° 735 mm.

Ve Bezelchnet man. dle verbrauchte 10 Jodlosung als x ;hd berﬁckszch—

tigt: dle angewandten 2 ccm9 so errechnet 51ch der Faktor. T s

) 1,12 . X = 0,56 o X = ccm/bcm oder 1 HZS/l Lésung.
. e L . AR s

' 5)%605. .

Kohlensaurebest;mmungen werden als leferenz des H28~Gehaltes zum
v Gesamtgas—Gehalt ermittelta‘ ’ ‘

Anlazens ':,i
Abbildungen
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