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- Autnahmefuhigkeit des Bulfanols fitiren, Un das o3
lgt}gluiohbiéibeqdur Reakiionufithigheit gu halten, diirfte o8 not. o
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In der Anlage Uberreighen wir Ibnen einen Berioht (liber veprs

sohiedene Untersushunge
reilie nit XoXereiwisse

» die wir nagh Absghlus der Versnohse
1n der Versuchsanlage Sohblven duxoh-

gofihrt haben, Pie Untersuohungen scheinen uns su welgen, 243
bei ddr Verarboitung von Kokereiwmsesr die stets in diseenm vor-
havdenen pyridinartigen Verbindungen wu Versohleohterungen dox

Bulfmtol stindig

wendis eein, iha die aufgenommenen Fyridine su enteiohen, Eine
Wasserwiisohe bringt nioht den gewlinschten Erfolg, dagegon ‘4nt

*ine waitgebande Eatfernung der Byridine aittels verdimnter Sohwe..
Lelakure mglich, Diens Arbuiteweise hat dleiohgeitiy den Vurteil,
bildenden fixen Sulse auch mit aungewasahen

anfl die sioh evete
"rd‘n .

lutoilna._daiit bed einer

d1p Kokereiwisser versrbeiten sollen, auf dicas Vorgiinge aiuvksioht,
genommen werdan kann, . |

A | Heil Hitler)
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In dem eingehenden Boright des Herrn Dr, Leitho Uber dlo it a4
Su]fammonan]afe auf 8oholven durohgeftihrten Untersuchungen wip
dareuf hingew ssen, daf bhei Yerarbeitung von er der
Abtriel des Ammoniaks nioht auns 18.;/1'gohalten werden qornte,
tcudern im Laufe derx Verevohereit von 2 Tagen steiip bie nur

87 p/1 anntiof. Abbildung 6 gibt diesen immer wieder sohl¢ohte
weraandenabiried sehr anschaulich wieder, Rei Qer Yerarheitung

er
d

etwa
r ‘

‘yon Hydriorwusa:r,kannte diesn Vertinderung nioht benmervt verden,

Die Erhil ~des Amnoniakgehaltes wird auf Bildun

von Ammoniunm -

A= AT, surlokgefUhrt, das wls fixes Ammoniumcagz dureh TRmpye
allein nioht abgetrieben werden kann, Yoraussetsung fip iic Bil.

dung yon Rhodanid 1s¢, 4ad sioh ein Teil dem Sohwefelwmesnersiolts
su Soh

wefel oxydiart, der sich donp zit dem vorhandenen Cyrowage

sorstoff su Sohwefel arpeizt, Jeim driepwusser, das keinen OEMn-iﬁ?

Yasvoerstoff enthilt, fullt naturgemis diene Rhodanbilduns way,
Es wurde jedooh gloio
lage gegantibeyr Uborlaﬂtung omprindlicher wurde, d,h., ¢4 Jdng

| - Ammoniak awmnn ledohier nadh oben durchsorlug. Dieses Verhalten

hgeitig die Beobuohtung gomacht, dab die Ane

kann duroi die ihodanbildung nioht erklirt werdon, da die iuinaghe

meflhigkelit 'dexr Lauge duroch neutrale fialue nioht wesentlioh beeinw.
fluft werden diirfte. Die Aufnalime fhigkeit der Leuge kann nur dge -

durch horabgoaotat‘?g;dan, dal nooch snderas basincl.e Btofys nlg
‘ ,e.}. L4

werden, sodasd immer weniger freies Xylenol verkenden i t, dug..
Ammoniak Lfesthalten kann, ' . -

472 abbinden und nioht mit abgetrielen’

Me Beatixuuhg dss Ammoniake im abgetriedbenen Xyiansl wurde wihe

“rond der Versuohe so durohgefiihrt, 468 eine rewlnse Monge Bulfe-
‘nol mit Ubersohlissiger Lauge versatst und sumgekosht wurde, Dae

duroh wird nasurgemii? nicht nur dag frets, eondern ruoh Can ge
bundene Ammoniak boetimnt d.h,, man erhilt duroh dieme Beatime
mung keinen Anhalt¢- ibex aie Wirkungeweise des Abtriebateiin dex

Trennkolonne, da, wie sohon “oben erwithns, der Genalt an freiom

Ammoniak wesentlich f1ir dio Aufnahnefithigkeit des Bulfancls fiur
iak ist. Um einen weiteren Anh-l tapunkt fUr den Ammoniukgee

“halt des. Bulfanols su srhalten, sollten das freie Ammoniek un

die fixen Salde sit Wasser ausgesohlittelt und bestimmt werdcn,

Bed einer am 8,4,.43 gesogenin Prodbe wurden nach den beider oben

erwithnten Inthodcu folgende Werts gefunden:

- mi% Lauge anng kooht | 24,85 o/1 Wil
niy Wasser ausgesohiittelty 18,52 ¢/ v -
davon; - - 8,70 g/1 Treiss by

. davont | | 7,82 g/ geb, wn3-3

Beim Aussohliteln mit Wasser findet man also bedeuteno Vel g
Amnoniak als beim Auskochen ais Lauge, auferden nedgl cuw oich,

dall dor Absried des Sulfanols gut war, da nur 8,70 g/1 freios NN
w

Rooh vorhanden waren, Line B1)

stattgefunden. Diose Untersuchunyg 1463 die Vermutung a fkommen

o/ o
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~ #loh goseniiber Fhenolphtalein neutral vorh&l}’ f!uﬁ &ibt uan Methols
(:

’I’yri.dim finden. Es besteht also durchaus die Mbgliohkeit, dall ein ‘,
oll der Fyr iT |

L 2L R T

1 . - 2 - 4 ,v-, .
- _ 01
dad auder AmmoniaX aush nooh andere Baden an.dee. Sulfanol £ebune

den waren, die sioh nioht 80 leicht wie Ammoniak abtrae’ben lassen,

sioh _glso im Lluro(du Betriebss mehr und mehr in der Areislauflan: -
8¢ aWpreichanys, .

Bekanntlioh enthilt d4rs Ammoniakwasmer der Kokereien Taerbasen,Py- -
ridine, dje £.%, im Abtreiber mit abgetrieben werden, durch die

heiigehendsn Bitsiger hindurchgelien und aus den Absohwadun gewon- '
fen werden kinnen, Bei deyr Herstellung vom Starkwasser worden oich .

die pyridinartigen Verbindungen mit kondensieren und nllsnen sioh
im &%turkvquer wiedersfinden,

Beim Versetszen des abgotriasbenen Suiz'moi- mit lauge und vorvichti.
g6 urwiirmasn woar nedben Amnoniak deutliah Geruch naoh Pyridin vahre

zm@:‘muno' . _

' .- ' 7Mb'u>[€-v./ : ' . e
Naoh diesen Vorprtrun on-norel aystenatische Untersuchungn « £
Aumoniak und Pyridin Wissern und Sulfanollaugen duroLgerinrs,
Dle Trennung von Ammoniak und yridin iet nicht gans exak! durchasw
Thren, sodas die ermi tielten Werto gswigsan BSohwankungzen untorwow

fen sind, Die Tremnung von Ammoniak und Pyridin vourds wia olgt
durchgefiihrt, L : '

Nen destilliert sunidohst das mit etarker FaOR versetse Ammond ake

. wassexr wie bei der Bestimmung.des Amaoniake in vorgelagte, genau

gemesoens, Uberaschiiesige Sohwefeloiure, setet su dem Bestillat

Math:lorar ze und titriert: qfe “barachlinaige SHure surliok, bvis die

LvanAuban gdeb geworden fet. DMeses neutralisierse Deotillas wind
emout adbdestilliert und zéar in newtral reagierondep Yusser, Das

~ bei diawer Deskillation erhaltene Destillat cnt)dly &lles Pyridin

‘naben etwas Ni,, Man setst ‘nunmehr einige Trojhfen Phwnol phtalein
ad und titriert mit B 3,30, bis sur intfir . diene verbrmichte .
aﬁurgi seigt nur das mit b rgegangene Ammonidk an, da Pydridrin

thyblyrange su und titirert auf schwache Rotférbung, um das Dyri-
drin bestiamen, 1 oom verbraucht g 11280‘ ‘'entapriont 0,070 g
Pyrtdrin-. , . T A !

Un sleiohhoitisz den Aﬁmoni,hkgomlt ddee Wuagers festzuwtell en, VePe
setst man den erkalteten Riioketand der 2. Dentillation mi+ iber~
sohilssiger NaOH und dpstilliert das lmgta vorgelegte N !.*.‘,f"‘,.v

. ‘4 HE
Der Yoerbrauoch an Siure, vermenrt um dsn bel dew Qitr,él ion duo Do.
stilates mit ZPhenolphitalein gefundenen Wers ergibt den 8i:u AT
braush fir das im urepringlichen Wasser vorhantdeno Wiy
1l aom 8,804 s 0,017 g ¥Hyee ?

, - w .
enatiigkeiton der Bestim: 2degen darin, das ais Nronnung doy
g;gmimtzon’Jlmonlak. vor alfcu wohl bei den hthexen TeeridFpun
durah die Destillation niohtgani exakt 1et. AuSerdem reohnet man
it dem Nol.Gew.des Pyriding, wihrend das Anmoniakwasner icv gune
8¢ Reihe von Pyridinverbindunger enthilt, ‘

Bei den nach obiger Methode durohgefthrien Unforsuohungan (die Be.
stimrmngen wui'tu: shets dox)pglt durohgefithrt) wurden folgerde VWops

te gofunden,
¢ - - 1 Pyridin g/1 «usﬂaﬂgpiwq
Rohwasser engeliefert von Zeche IR SRR ¥

Saoobt ) , . 12,6 12,6 | 170,7 177,9
Sul onanlage _
aryr as8er von der amm £ 5" 223.1 221.0

7.9 L
Ban sisht, da8 das Rohwasser botrﬁoh‘tliohe Usngen Pyridin enthilt.
Ein wesentlicher Teil der din® mus'im Abtreider mit abgetrie.
ben werden, da sich im Btarkwasser der Sulfammonanlage sbenfalle

idfne im Bulfano

hiingen bleidt, o/
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Yersughe gzur weiteren Reinigung des aur dem nydglgégeﬁg"ﬁdh%lf;g
nach dem Sultammonverrahren erhaltenen Auaoniskwes ..

sgers, 015

Raoh Ansicht von Leuna (8iehs Sohr.,ur. W11l roth'v.if;5c4juén Bliro
Spartjni) bietet die Qualitit des naon'aem’s&i¥&&ﬁ3£@é¥?&£§ﬁabé%re1»
V;m;m#ﬁﬁ*ﬂ&}th# Starkwaqaers ninsichtlich der verarbeitung auf grnwelelsauren
K. h‘(»!:&iy Ammoniak ﬂbe‘()ipa oder aut! Amaonpi‘trat mitvels Salpetershurs keine
VOrteilo, da‘der Gehalt des listigen Sohwetelwasagerstorfs immep noch
“u hooh 1st, und auch Phenol, Pyridin, Aetherldsliches sowse jan.
un@ rnodanverbindungen nicht gonugeﬁd'entrernt sind,
{ : '
,. | ziel der nachstehenden Versuche war testzumtellen, ob eine gﬁnéliche
‘ oger ausreicnende untrernung dioaor stérenden ueetandteiie dﬁroh wel-.
tore Naohreinigung méglioh imt, K

IRA XIS A

. o :

Yie Apparatur ist aus dej beiliegenden Skizze zu ersshen. Die Vera-
che wurden im LaborstoriumsmafSstab ausgeriihrt, 500 oom Starkwasser _
aus der Sultrammonanlage Soholven wurden in der Stunde in sinem 2 Litem .

radsendbn dreihalskolben T aurgesetster Kolonne aur 100° erhitzt,
- bas Starkwasser lief konf?ihierioh Zu und das entgaste Vasser lon-

tinuierlich ab, In dem aut der Kolonne sitzenaen Kugelktinler errolLy-—

/' te eine Kihlung dés Ammoniakgasee bis 50°, in den naongeadnalteten
Kithler bie 259. Spdann trat das- Ammoniaekgas gwsoke Heinigung in ver-..
epg}bdige.TUrmo und Waschtlaschen ein, |

le V srsuch,

le: (Magerkohle dyroh Flummengawse aktiviert von ur, rritsz Winkler),
~eine knergiewaschrlaschie nach Mdller mit Paratfinoel zweoks AbLtren-
nung des Pyridins, eine mnergiowaaohrlasone.mit 2Vsiger Nutrohlauge
zur'Abaorpt4on des Sohwéfelwaauerstorfa und sohlisi3lioh einen ZWele
ten M-Kohleturm. In den beiden naohgeschalteten Woultr'schen rlaschan
wurde das gereinigte A@moniqua- in Vaseser gellst;. Ule Analyse des
erhaltenen Ammoniekwassers st in der beiliegenden wabelle in qer
Hubrik 2 zu orsehen. zum Vergleich ist Un der Hubrik 1 die ‘Analyse
des nicht-gereinigten Wassers fingetragon. N

i
nhodanverbindungen,knenql und Schwerelwag-
serstoft praktisoh'voilkommen entfernt 8ind, dagegen konnte Pyridin

B L ; wa zur HHltte' beseitigt werden. Auch der aetherldsliche Anteil ist
ge o '~ nooh zu hooh, |

[T A BN : ’ '
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2. versuoh, , 3
LY

AN e,

Auf diJ’ﬁhiohfla.oho mit Paraffinoel wurde verziohtet, Lonet wurds
keine a parative Veriinderung getroffen. Aus den Zablen der Rubrik 3
ist testsustellen, das der erzlelte Heinigungsgrad auch ohne Para:fi..

oel wie bed Versuos 1 war, Ule pHlrte des Pyridina ging in daa Am-
moniakwa-aor.

}g Yarxyugh,

‘TD1 Reihenrolge und Pilllung Aar ¥aschflaschen und Tiirme war wie rodgt
2 Enersiownsohrlauohan mit 2 #ger Natronlauge, 2 rnergiswasohtlaamci-:
1 mit ?aruttino.l, 2 Tdrme (50 mn hoch) mit Liaanoxydmasae, ¢ Mirme it
. ¥~Kohle (Grudokoka duroh Wauoordampr akxtiviert bei Rotglut ). Hubrik

4 seigt, daf Sohwerelweunorstorf Cyanverbindungen, ghodanverbhinaunger: ,

‘Phenule vollkommen entrernt wind. Der Pyridingehalt ist aut 0,029 g,
Liter gesunken, wihrend ursprﬁngliob 2,41 g/Liter vorhanaen whiren .,

™" ngauoh.s o . '

’Dio Verauohlanordnung war wie bel Vsraueh 3, jedooh ohne ui&enOKJdLil
. me. Kubrik 5 geigt diesﬁlbo Anglyse wie Kuovrik 4. Mun aicht, dafl sul
die Lisenoxydtlirme verszichtet werden kman,

Ein weiterer Versuch um su entnoheiden, ob auch das B4fafr1n0n1 (AT
entbenren wire, konnte ‘nicht manr ausgeflihrt werden, da durch den
Fliegerangrits in dor Nacht vom 25./2449.4% der vorhanuene Vorrat nn
Btarkwasser aus der Versuchsanlage Scholven vernichtet wurde,

Y
é

Uppau, den 22;10.43
Ack/0p . 50

3 nor - A - ' —-w v . T Wf“‘” .- ., © e "‘"'"V—“""""""”"”ﬂi‘"7’:4.‘:4&'?\""2{5,4'«3{{#,'&3;7"-.’.,43‘-3{5"@&3:?. {;;u%:“n‘*;%{-"i,‘N',A'n,._v .

T
.




RS Y R

R SRS

R I T

v

AR G Rt 1)

-

-

Zeq3ey s l.,.ﬂ!.-nl 997 TTeIBOeIY Qoxmp J

-

900%0 | , 4 T T ep—

Randhl vou 3 e | .
e B = _ : : o/ SSROTISO 20N oY
ceo % v - | e
2 N e S R

| . | T00° > | : . €o's sEp

. . . . NP s w0 007 ¥y - 10%0  mom
IoToATVIE yyotn | oo | . .
_ , O ex% A_ s N~
) oz% | o
00°gce
9%

o wniwgexy 20y 102
TR v ZeeeaRIey g

R




l*:*a'4'-~j’-u?v~eﬁfaw«»%@waammmﬂimm-ﬂxiﬁ&f’ﬂ Kﬁmw é:’% s TSR L
O R PR S - . N

) :,

L * w:,;m’ sﬂw 'wn-gﬂvmmwne‘.m:

o
\ /..:'l "41\r ,r‘ )

H

R N B Lt
vl
K

A R Py

T Al e et et g

vor Stark

w

T N R A B b Rt st ¢ e e e g oot 1 ¥ P b

ammarar

g,

Y

-~
11

vow &

4""‘*?"1“‘(9‘ »

;&wmr:u,xuw»l‘- & el N
2 v s ‘Iqlﬂ‘v’( n*.s\il" M&'

A"{f&?

s

i 2t [T , . - , i & i e et
'."’-’" Jatsk v ? EERRA PR T3 Pk ot hmpy e CIBT o G ";‘:}Kv& ' ,;r 'r‘gvv PR S e e St




. --’-nv'—-—.».0\»I~.”|-t¢""~~"‘g’m\&'ﬁ?-.:*:—r LRI R

C m e

- Ks XSy co0y nodld abguschloden we. ~dan, M nads snadd t won Dp. seluy
dus folivafarsoey andd In don Fotekiorat Lessuy eshousoinen 14t ol r
Rnodarameoning, duns zﬂwrm ig L-m Ay Auindgang dex Aulees Surd RA(AES (

. wonned we nien Slny 0. ART Quw i warm Boza duy ..#mtmi*wr 1t c;,ux:: Foe
Angg pur cowins .ug v Cybn Gl .,-:zmre*z%-fswm&&zs PR VRN cReded ,z«:m k@ swan
Dr, Co Vtio & Un. 7111 :zja ﬁ_mff; LAt 5an &% PERETEEMN 519 0dsErLLL ‘
'wttex‘l ug:»:m L@ dide wif c;m; .,;"zax;*diz:emd:awardba;m #ix m:-x‘iahiﬁ\:-xz(ie fb 3..3., G
ButEen, | [

Yy e Der chw dar i ,mne WRT T, durch: Ldng af%eéma*;,%.f,:z.:;ng‘: Tadnoead slley,
- Cob div dery iu ;af.zt.riu ne:fé.mi,.»m& Anlacs wo welt sntiiaics 1o Let, ol
#.0¢ dbhnlione Aﬁl%.(: - m::m Gt P ahlsatilag el ired ey ou ow ssun v A
-:dlo DaEnQ. .’?:u.d’la:,%ldé‘,,& } %...ﬁﬁ nanddwsordbd 1 wliysoomt aonden Lo,

i . !

S > - . LI R el " At e PRI
t..‘:‘.?:‘:P:,";E ERR S A A 2 R T i E A FuL el - ) PN ;
: " i
: F e Larny Yy o geavo 't oot e :
: . " Sﬁb* 4 .:,3, R I val' RN A ,:!Sﬁ;
N : ; PRI e B . ? . 3. ’
. L : : & Lae RS o . ¥ 37 oy .
S | Q:QE,;.§+WJT&1- »~-».u§,,-",.;¢_ld Ao A Hee¥ler.,
fé,,;., 't»;it lf}‘ﬁ-« : i
lu-as»- el Yo S .

Ciellndiey Gl dg rven | , ' , i \
S _ . HZ‘ [ o uw E s By AN e i
RE 5 B ?a. usdirgrhar Lo wher,  Ltusbeniy
Ab‘," ‘ﬁtﬁ‘i & X o - N «
ﬁl’@ Jb a?é - #
s Rath, - WEa Ve Wt o 8oy, Poghan
i ;nu.l(!ts By o » A mji_i'f;m&,'
) i}f o .}h..ﬁ, . l.a"lq \-'dh ER AT TRN TN '

i » ) o, X nﬂ'uhu»’vn

' Bel Gux lu e W beflad Zhane :‘wsa-'-.oMmmrlazﬂ crzilnmf&s»fen ii‘Jnf’h .
}1311@:1 }a ('J{xf&’&rbiﬂuah S8R AT B Bus den Abtmlbarw‘?mpﬁu 5 8 ffs,’t,\- VoY,

_ e Amdage varﬂruwte Absobwaden 2loed f;wi:ﬁx\sul’..fé.t%é;tilf';,in‘.élt-:-., rouel
4 ilesa - Guroh a‘}um .‘u,a*'a gr..w G4t Forde:n, f.ier' sl Elscasbl8loon, 16 e
tf aranen, gof u,,u gL-st‘; A8 miv s.zfv;.x':g?sr ‘attaschelUsung i Xy j.{;x.l,;a“-...:.z‘i’ At WESE,
Serdan. Das ;am wiﬁ'a.vm R .‘ti-;&btm f;‘w:& dow ot 1.’-0"-90_&142 1.65531;::&;;‘; TSR T+ I 7 |
wpter Wi ldury wn i reoy'i*w;;}lm, w}re Beaxtld on, L4 bel dexr Ausay i sdo
. tung des alkssa WBresebrons borelts or Ay Paly sulidm Ache L Jutpd
1934 aw ariung el unden hat und L unssror ,wu:,;-.elg‘:mg et €17 miedire
‘_';;eam;_;:%. Wl , D 'q*f:’.f,&l/a\m.;,ﬁu,‘,a rt¢.,?wt BERO Y 1.mkiu:!.‘&': aRv v
f&rxeav

CENL un ,ﬂxd .!:3 do'n pri ’allwr;w" ;mgwmmm e Sep e -.
- hed mwmnm&e "saIs wu'd in einer Lenty .xfuga abgosu)xlam'wﬂ Lm:
abfiille werden iwm Vexlauf von 8 .Tn‘,en &.reh das Cyan mfgrectwt, g

!

+

ot i N

s

T e e

N R e

ERCR AT, Ve Ty v S




H
H
g1l .
¥
X [
R

=7 <
- ) t

¢

-

> }
e H
) 2
1- .

;
.
+
¢
~_t‘
2y ]
36
LT
3 i
ey ; }
b
‘A
té,

s,
N

¥en 1#6t,

R RO . i
LR A e M ta s e L

¥

‘ &
& P (20
Lo e
AUT Aled @lle 8 Dase uachgellit. Die ¢ SASUIG GG LR vl Y
K Ale Bateviul dient fir dsa in fwr Suislavd fer ooy %
- e - . ' , ; el
ten Lyhitaexr m_ti-am,- Tdr dte Ruren FeryBel lin vy wnl A S

Ale _Leit“ ingen nlehs gttt Ly, SeNLLY wfnd, well S008% Jema Ab b de s
8als sus &&tﬂll.%l!im. Fodvrol el diad nerdadwrar Bohsro st oy
auftreten und Ubmrhdtrungen veriome . | |

' In' &Qﬂflﬁﬂi:.'ﬂ_&?m&& mongy Lick ¥ i’f:‘n’;& 545 W ilkzlj.mafézrc{}u <03 34

A R

ngn, 485 m 100, Bno /100G kg ot eaty L ndex, 1}18,""um'.i‘;;f'_:x_;:g;if: Iwod

*

' ilollam}. uriler als aA8s lroduvtlon der Jtas Sodaen s ogovt, ive sy o
- ren ist nichy patentiert, ode FAE e Co 5ta & Coe wild

g »! .- .
] % N TN

Staata«miz;en A na V-eres,n‘mgr_‘;ng Eroefden, dul i.:bu:! “rntguars Ge HE AR

- 8 A Rohnen dep Cremevrémaverfarrens 1 aiode Wl B8 L0, 14
“hderbad unbetelligt, Sellie dae Vertuiren fUr dle Jnooke o e

feon .
Do 4 M

wak bamutat scrddn, sy wiede sioh afs 1.G, WETAR Gox Jeriiog. 40w e

WY

- ohantmolnen im ?,-"Qz'lzindmig setuen , . o _ i
' Rie anlage sment lailnngutam&m(ws;é?c tﬁz-ﬂ IBwP e SO
”ro.ﬁqmﬁxt W rd einnal Aty a0 ‘I?p.u,jrm &’-a-,«,;aéa,gzi‘t sl aw e J,&\w &
livfercn lassen und abgeschlovdprt, S
Die’ ﬁctv&niﬁt@ﬁ hatten den Eindxruck A84 1 8 Joxlmi 5;}1,
- duechgebildet {.18%0 4ad ¢8 ohng welteron Sy A roarntor Cooal A TR
~ sotat worden kam, T .
' ' Kiexhd‘:iutv Jedogh gu beachten, dafl die in Heeylen Vitrs T il e ben

' Abdbhwadendimpte Trei von Awmoniak und Wasaerdanps wind, woirond hed
chem..-Tronmn_laga_ ein DiEmpfegemisoh suy Versrbedtuny gelonsen soll, or.

~erhed liche uonscn’.m}», und Yassordanps enthiilt. D dde Yavoa siie o ta

, Ggw&hrlau;ung fur &lesen Teil der Anlags tiborpomin n hai, whe o oas g

W&Sv womn - dle Firma Dr., ¢, Otto & Co, nbcmma ﬁ.,l,ei:iw..—‘-se'afx;ume& b

t

Aen Dol der Unemo-Trennanlage T erwar tenden DUmMpPrgeisces il .

e : : ;
. \ 1
o . ' ¢

L]

ST A AL Yot L Ry e SR g atenayy tE e K B R R LR RN

i

¥
H

IR T35 SO % DN
‘16 Sohaledeeisen. Diose ¥aterinlivn Gy gieh in der Ailaze sels cw
- Ju%e 1937 bewdhet, - o | X | i
| Bel den Betrieh 1ot ua beaonten, dnl bei Ser Rowteliong Ger Soinw !

L

¢

i S

Leme

.
e T R I e LN NI =Y M-t e ioym—atare: e
P LR
. =

PR XS 50 S I gt o A g s 2




[P

\

., . . vl i . \
AT W““-’F’Wi*ﬂfﬁ:\éwmm..-;,.,.-.. a e '

’ .t\QAp._*ﬁ'}-('J"ﬁ‘;-AA:"‘ R LNEET YRR S S OF T 1 a0 N, iﬁgyﬁ\,y_; ’3

&,

= : - .

b
-
-
s

TS s R W R i B

~

o et 2

' ' - . G o
' - Dem Chemo~Trynnverfahren. - .
Absohlussbericht. .. - | SRR
‘ ‘:’ ", '. .. - : : 'R ' T . .

T e b, e

N
\

h

LW AL g Wl 7T T




O F8 AT AN - oy LR g mw;r« EERTIRT L R S B T O AT T

e 1, ) D&o !raunung ainea 1n normalen Abtruibevnrgnng ge-
. Lo ;: wonnnnon g i -002-328~D&upfage-inohaa in odn zur Wei te:..

vernrbcituna 50015n&ﬁec 328»002~0aa und Eainoa Ammont .
-_f: akgna iat gelungen.

o

Cie e e g " neme—— - . :
S - - TNt e e e ..
: : ’ o R LT e Sy B R . R .. - -
: d . Lo - B Che S " : ) . ¥
2 - : . , O N U ISRV oot .
. . . BN . Rkl oy e .. . X .
N . ) ) S AT . .

éﬂ_ ;o .‘ ) Dor~30tnboﬂtlgrad bo&rﬂat aowobl tur dgg R

Qﬂacﬂéwdaﬂ
alo _auch Nr’ das xu,~ana otwn 99 vbl, ¢. 

TR TI S STRR 4 i e i tns 2 4 o g s e s i v -
: T AP A ) B

| ;:f§  3.) Dio Batriubukoctan fﬂr den. Abtriob dea nugmv“aaavn =
g;gké}f , ; P nnd die zarloguas den DimpLegemischey bstrhgen otwa

r » . L o 5 H‘/ka ano 0(/1\; V*'Yw{liks; j oyt \;S‘V)M’L“

R 4-) Korrouionan sind innarhalb der Anlnga nioht baoh&thtmt
SR T T . Worden. Es wurde Tostgentellt, das ¥4 una Vio¥ fur
f . Lo . den Botriab des nnupfekuhlere ale, Baustof? nioht, geely-.
R Co - nat Dlnd. wahrond Aluninium den Aﬁforderungen aentigt,

'wntﬁ“adn-n
., i

i . N - . S St " et
. : i v . W IO PN LR
o R T T 407 S AL Vbt eres o v ’
R ‘ - - . N

0t ) KA 00 B R8BS deante Tae e wiD G




rm-m .,1. «»«mc-—

"0 "9&\ Ml'*

1-)

mev-r T
B ' "V‘J‘:‘ . ¥

Dse Ohnnotrann~Verfahren

m&mmg.....;m 8 ..,wn.,..ss.....g.r o
o ,ugggggggg;gge auf dem ﬂydriarwgrk"uahalvan"-

W

Pie innerhald dor Starknaaaoranlaga des }Iydri arwarkes

'tholvun in Gel senkirohen~Jusy srrightets chemoﬁroan»Amlagb

; :64cnte den Zweck, dus voa Dr.Bihr, 1.G. Fsrbeninduaﬁrie. Ind-
‘V;tigahafcn entwickulto Verfahren gur Zerlogung elnes im norme -

en Abtrnibevuﬁgang aus Ammoniankwisasern ngonnanan KH3*002
ﬂzaén&&prngumiaohca in ein gur WQitcrvorarbaituwg getignates

- HQS-Ooa—Gaagoniaoh oinmraaits und Roin-Ammoniﬂu@aa ando:a:~.

aslts su prifen und dle Aunondungambglxchkeit flir den Grolibs -

- triob su untorauahon. Die Varnuohaazﬂ:ago atel‘um sine Peilatu-

fo des’ ggigggggg:!gggggggng“ dar, bei dem der dclwefelwasssr-

Q«fatott nit alRey’ Annoniaklaaung und dae Ammoniuk mit Yrisch-
' wasser aus Qaacn tntrarnt wird, un beide Gaahuatand%aila in

» ._ .1’3‘«"3 v’rfmengmg nnuh dem G hgggtxgmmvaxugx_ﬂ;ﬁ in reinsr
‘;'!bru lu gowinnun. :

Dic Hont¢5¢ deT ?erauohaanlage"Soholven” hahto aurch not~

3 Jw&nﬂig gauordcnn Inatandaotzunganrboitan &n den von der KO- -

.kerei Auguste Victoris in Hule auc einer. glaiahan Anlage an*

' goldeferten Apparatcn. durch Besohaffung neuer Binselteile in -
'==sondarmnterial, durch Anaohattung newer Pumpcn usw. eine uner-

wunuohto Vbzzbgarung erlitten, mo daf erst im Januar 1942 mit

. ... dex Durohfuhriing der Versuche begonnen werden konnte. Im er-
~iatan Vcrnuahaabachnitt wurde die ‘Abwioklung der Versuohe da -~

durch merklioh bocimfluﬁt, das die thmotrannnanlagﬂ winen

5 f’).btrtiber nachgeschaltet war, der infolge Pehiens siner He-
. aorv-oinxichtung neven dem Veranchnbetriob die 1au£9nda Be-.
o trieba-onauktion an Ammoniakwaaaar 2w orladiaan hatta, 89 daf

sioh. trotz des ‘Brodten Butgogonkonmana #eitens des Kydriar-

-gf;' workon Bctridbnuntcrbraohnngen nicht voxmaidon lioﬁon.
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'Hinzu kam die auworordentlichn ﬂaninrluouung dar Unterquohun~,i”:
- gen duroh htheyve uewalt (Eliegezalarm, Lentemangel usw, ), d'o

;Botrioba.atﬁrunseggveruraaohton. wus der Vielzahl der Hrgeb- R

- ‘nigse sind deahalb drei Hauptabaohnitta deas Verauchabetriebca .
- gesondert au bahandeln und fur die Beurteilung des Verfahrens  [RE

“-.Batriabazustand 1nfolga Vorﬁndarung der Dwuckveﬁhﬁltnisae fn L
“diesem Grunde: und 8us anderen Obcrlcgungan haraue der Ablau f' .
-aioﬁ?i’“i!“&t&aor und aller weiteren bodbaohtnten ginetigaten

":'Aﬂ-&a darsoat#llte Batricbanoia. gofahrcn. | . ;ﬂﬁ'iz'

. genisch einem ﬂ@aptekﬂhlor 2} sugeflibrt, wo s duroh direkte | - o
:’f!txuhrung mit Uber eine Pumpe. 3) und Kuhzelamnnto 4) im Kreied *
'-1sut gotuhrten Amaoniakussser auf 50°C horabgekunlt wird. Dag’ |

7-wuaanr wixd uber eine Abswuigleitung 5) aut den Abtreiler wv-

ST NN e an oae s e PR S 3 4SS I D A-wuﬁ{;myh, 4{;11,.1»-4 .ru?',. TR BN o e “"“"# )
B H
R i .

B .
LA | DU

Gtillsthnda und Unterbtechungen und ala Folge davon héufige } o

hcranzusiehon. wiihrend alle Ubrigen ermittelten 4ahlen in der fi _&;
.Gcaantbow.rﬁung Beriicksiohtigung finden. .
Grundsitslioh sind die auf der Anlage nuguatc Vigtoria an- . @R

; govende te Anordnung und BetriebaWaiae baibehalten worden, ‘nar R i
} wurdqn aus Grunden dan Flatzbedarfes ungd . ayon gur Jtudium dis~ - MR

aer dchaltuns Trenn~ und Abtraibekolohne unarwinandor anueo*&~ ;M et
not. wobei das Sulfannol Uy sr ainan ayphomvorac lu8 zum Unter- -
Yeil getuhrt wurde .Dieser aelbaithtige Ablguf dgs ﬁnlfanno?;

hat sich im Palle "Saholven” nicht bewshrt, weil bei der weo:
selinden Znaammansotzung des Rohwaswers ein gleicbbqeibendef
den beiden lblonntn nicht srreicht werden konnta, 80 dsf ave

des ulfennole tbar eine Pumpe gefiihrt wurﬂc. Unter Boruck—_ o ‘xﬁ

Voraunaotsuna+n wurde die nachrolgend goachildsrte und- in

- Das.im Bttr ebe antallende Amnoniakuaaaer wird Ln nnrmnler»';_ i
Weled dnrdh Birblasen I?n diréek$en Dampf irn einsm Abtrelber 1) -
abgetriaben und dus dabei entatehende RH3~002«823~H20~Dﬁmpfa«. L

LY W e

..

e v T

daboi in:olgq aay ﬂazaaxdnnptkondenaatian anfellende Ammoniak- @T

T

rﬂukaafhhrt Das gokuhlte. 6&a~D&mptes¢miaoh gelangt in die .
Ironakolonna 6). €0 a0 mt “Sulfannol" bchandalt wird, das. bbiéﬁ’
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EinhuIiunc sboignﬁtar'!amporaturux a&u ammoniak auardam Gasn,,..

ﬁﬁlptogcuiaoh hﬁruugniunt. wﬁhrenﬁ Bt untd 0ﬂ2 ntaht auLgenon- .
u'n up@ﬂon. Su ditlom Zwaak wird ragenoriarﬁe ﬁnscn&baung mite
talﬁ nunpc 7} tber- xﬂhlalcuunta 8} sul den Kop¥ der Treankolon~
. ne 6) svgwbtn. wo . wis abar sdaen Vartail.rbods@ {aie~ mittasu
qn&uror Yart&ilaroinrichtnngan) glcibhm&ﬁix aul den holnnnon»;
qnarachnitt 1ir¢011t und it Men &nf&toiganden haawnamprmgu~
niaoh ubar Fﬂllkbrporn in “drniige Barﬁhrung #@bxaaht wird. Un
tiﬁn gn&o kuainsohnng des Ammoniske und eine wuitﬁahmnde Rela-
dung des, Sulfannole, sowis eine Avfubirung der Keaktionawﬁrmwn
au srmﬁgjichnn. wird din Vaechlaauag aun einem Zwisphensumps .
abgcsostn und ubbr Pumpc 9) und Kitlelaments 19) in mehrfacher .
aonge ungepuipt, Wn dann in den it einem Beigelonent vorsshe-
nen squr dcr rrtnnkolonna abzulau’an, wo sia auf siner Tnmpe~ '

.xff rntur vnn etws 79’0 #gshal ten wird,

ﬁbir dil &blaufloitung wndl Pumps’ 11) gakangt dns mit Ammoni -
ak baladtna Salfarnol in dve Abtriebkolonne 12), un hier R0 28
. tela runpt 13) fiber den Uklautcrhitzcr 14) in mchrfauh'r Meny
nnaopunpt, auf iine Temperatur von 125°G gabrauht 2. werder.,
Dabet: give das sulfannol dan smmoniak oum grboGten Teil wisder
nb, sqﬁuua o8 filx Ale Biodoraursnha auf den {bexteil der Trenn-
kolonna &) ubor rumpa 1) und thlclancnte ‘8) abgeaogon wardon '

'-;vw-

Winnd'ﬂzswooapdua'golangt Gber die an ‘Kopf der Trenn&alonnq 6)
ansaanhloauano Leitung uber eine Bchwefolnﬁursnwauohung 15) an
die autriobestolle gur Gewinnung von olomantnram ﬁchwofel. Dag |
Amnoniuk~ﬂaa wird nﬁoh anetritt eus der Abtriebkolonna in einem
axrtktcu Knhlcr 16) mit uber rumpe l/) und Yuhlolemonte 18) im

xrwisltnr &efithyten NH ~Wu&a&r gokhhlt und rur Entfernupg ntwu.'4" ;‘L

unch vbrhaﬂdonar Routo A 002 and Heu, sowin sur Rudkgowd nnung
etwa nitswriaaancn Sulf 1s gowaochen. Pur die aewinnung day
Gases stehen dann .8, ¢ Igondo Hoge off&nr o :
s) Los; ‘Amaoniak- uird,lwl' n der Anlsge "“cholvon“ cincm Strahl- g
apparat 19) sugeflibrt, un in Frisahwusger eolbat uln reinnu |
'.Sturkweaaor'in gavunuohtnr ﬁénsentration gawumncn “u wt;dmn.
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2u diaaqm 2wu k wird das Faanur 8ber~Pumpo 20) und Kithlele -
mente 21) untar atotiann Zulaut von Frischwasgor Im Kreis-

- Joug gtfuhrt. wobei die Proﬂuktion b er eine Ahzw@iglaltung
22) ablliuft. : . :

h) Da» Aauoniak kann iber Actanstron odtr Xelk getracknet umd,.
1n oinom Kbm;rusaor verdichtet, antwedsr einen Druckksaae]~
waaop :ugb!ﬂh:t. oder durch eine direkte Lmituna der Ver-
brmunhaatellc aur éltcrvgrarbeitnng nbarpabun werdon..

Dio Binbannbglicbkaiten dea Verialrens In den urosbatrlab

uind in den wn Dr.ﬂ&hr zusammeugeaboll%en Abbe. 2 « 4 wimaorw
gogobvn. B / : ‘

s
1

in dun orntqn !011 dor Boixiobuunt'rauohmngon kammn dim maf o
don Hyirilr'ork 3cholven aus der Kohle~ und Btndinphame an-
?, mnwam Amninkw&nser sur anrboituna, Dis. Zusammsnmet-
swag . diaaoa Rohwsnaeres st in dex Zanlentpfyl 1 enthalten,
.1Entnpraohnnd den vorlisgenden Betriobnbsdinannyan séigte das |
waosor keine 5lctohb1aibnnda Kanxantratioa dor Einaolbcuta:da’

tgilo. Die- 1uu1hnd durohgothhrtan Analyaan craabnu fblgmnda
;Ierte '

Feraai-

By 30 - 78 &/l in Kitttl 49 5/1
Oga 15 - 35 no 2 "
H8 12-24 ¢ 4 e B

| OGHgOH 2~ 5 ¢ e = 35 o o

Da dio h&gliohkoit oinor Anwonauna dua Ghemotruﬂn~Varfnhraxs
o ',qﬂbh tut diu V.rarbuituna von hotereiwusaaxn untexrsudiion
'.:“.'kbhnan. wirde gun AbsohluB der Versuche Auponiak-Starkwasser
 ‘vbp dor Kbkatbi Jaknbi, Oberhnuaon, verarhtltet und su di'ﬁlh
’vzw!dk duroh Vqrniﬁtlung der B.A.V.¥. in Kbsaalwagpn Y Rydriar-
,4werk gcbraoht, wo ep Ubexr oinen Lagtrtank dor chamatrunn~Anlsge
- .avetig gugefynrt wurde., Dieses Starkwusger mat im uoganaata sum’
; H:drioraaaaur éinen wachsolnﬂen Gehol% an Oyanwaﬁaerstnft und |
v’%lcinln Yorbindunsan. bia mittlare Zasammeneetzuna das Vansére
wurde e den Wagenproben der Kokerel, dos Yoznuahab@triehaa Lo
uqd acs,ﬂauptlaboratoriuna, snﬁuprcchand don. xnrsoiohnunanu ‘w<-VJ
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' .

r cxmittolt AV
Ny 19%,3 g/1
- C0p, 45,2 ¢
v ‘Bes ,‘l 35'7 ‘ ;0 
JOMON 1,3 e
o CgHgOH 3,4 R
._-gA Uu aiuc ordnnasauhﬁige Abrochnung iber: Anlierorung ung Abgaha

Y 'Y Amoniak sufstellen zu kbnnem, ‘sind iu dahlentufuls 5 Hep-
- gen und Annlyucn dep an das Hydrierwerk wcitargegubenen Btar%«

WaEasrs susameengestellt,. wikrend in 2 zanlontafel ff der whhrena
“den Nersuchsbetrieven entatandens Vorluat an Aumonlek srmittelt, i
- und nachgewienen ist. Dieser Amsonlsk-Verlust iet dadursh wnte B
staxien, das in den ereten V;rsuqhatagpn inrolgw wygenaner B
biohung dor Ilug!nmﬂcﬂeahoiba fur Rohwassexr dle unlaga Ubgx~ j
., lastet wurda. 80 dad Amaoniek in baaohtligher ﬁﬁﬂga nit d¢m .
328-002~Bun nbging. (In den ureten 4 Tagen wurden 11400 kg Bl B
durvhceaotst und 5300 kg ‘sn das Hydrierwerk abgegeben, bo gag
TS di-oat 4ol oin Yexriust. von 6100 Rg Nﬂ, antstanden Ant.
Der niobﬁ naqhwaiabaro, ¢.ba im laute der Untgrauehunaon ont~
atandcno Vbrluot botr&st aqmat my 7059»6’00 = 959 kg HH ,d.h.

R ite diq inngoaaut durehgaaotato Kbneu bvaogcn ctwa 1,3 ¢3

b)

AT N U e RS T
e .

i

Sowohl be der charboituns den Bydriurwaaabxa ala guoh
fboia lbk@ eiwaoner hnbﬁn niah. untet Baruakeie&tzgnnp d..
- im Aboohniit KorrOtiouuumtaraumhungcn nnxegabanen Boabanh~
Ttuugnn. kotnu Sobwiorigkuiton ta der Pahrwelom g»:oigt.
L | N - Das ur lnhlune im Dmlaul befindlichs ¥asesr velohsrt sieh
L N n-ntaprenbond den . yorliaganucn Aetriebebdingingen mit den
e el :;xing.lbnotandtoilen dox Dimplo an, 80 dad sfch. abva folgrn
:r“75;f A . "de mittlerw ‘tueanmense tzung fUr dse vom Dﬁmwtokﬁhlur cuf |
I B : don Ahtruﬂnr muokgomhru ﬂasmea?ergibt.‘ o SEEREE
N meszm. , Eokexstvasesr M
m3 L. owe0gn 21&3/1 x ~
002 | - L 65 - . - 156
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: 'Bsi dan niedriﬁen Tomperaturen iut duzquk 2u achtan, dag diea
“..;anr Kublung des Démpfe umlaufende ammoniaklbsung nieht zu
ntark her&bgskuhlt wird, da in dem vorliegenden Jyatem. Nujm
v002~u20aﬂao gentu begrenzta konzontrntionaver Hltnlesy. gmlton
fir die Pélle, in denen: yn abhtngigkeis von dar Totiperatur

-Sallauaacheidungea sintrazen, die Qe . X4hlelauente va“atcnfvn.

.J0 trat bei folgender £uaa,menactzung und 25° ¢ Pemperatur

Kriatallbildung oin, wahrend vel 30°¢ keino ulze EA baobaoh- 2

ten warcn. { ,
' 3:13- = '270.' 5/1:
. 002‘.;.“ Y] 6/1
H¥ = 118 /1
1m ﬂbrigcn.kﬁnnan tur diese Falle dio van Klempt zunammgn;a~
stellten Unterlagen, von denen fir eine Tamperutur von 20%¢
die Bcdingungen in Abb.% dargustollt uind, hprango;ogen wer-
~den. s .
Un innarhalb dcd ¢ omotrenn~Vor£ahrana nﬁglichsb keine
Kondensatauuachoidung AT erhalten. ¢Mpf1¢11t eo ginrh, in
Diimpfekuhler mtglichet eine Austrittytenperatur von $0°0 eig-
zuhalten und dieas anparatar nicht ru dberschraiten. Baf h-
"heren Temperaturen wird unnttiy viel Waseer in die Prennahla-
. .ee gaaohlappt. das su Druoksohvankung:n wnd Salsausgcheidun-
’.son tuhrt. Die verbindande Leitung swnsohan Dﬁmpzakuhler und
.Crrunnkolonnt wird zweoknﬁaig beheist, um Sa auaschaidungen
o duroh Kondan»atbildung auesuachlzauuan. A
b c) ? renn -
i 3ur Tr!nnnng der ab' roibedﬁmpfa findot "Sulfannol”, ein
Gunitoh bbher siadender thenole, Anwendung. Dlu.Analyson

_Qes angeliefexten: &hlruunolu oind in der 2 Zehlentafel 6 su-

Balucngbltellt. 'ﬁhrend daa ?sphalten dea Waaohmittelw im
Botriab |G doa Untorsuonungaberund in &nhl A lqgggxpl 1 zu
* ontnOhnnn ist. Im‘wnaontliohcﬁ untornohc!don aich Braum- |
kohlan» und Sﬁuinkohlonnfroaukt'in dor Farbe, Dme Jte*n«
kohl.n»aulthnnol zoigﬂ aina 71alette Fmrbe, Avi Geagensnty
zur hrkuntn Parbe des nraunkohlcnwﬁrzuugniasoa. Blo ger: -
gor Un?a&ouhicd 11«3@ im.apozitiacacn Gewioht und'gplekué
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flarngxahm. Wuoentlich jat, dul bai hisuhun; »a4 ex 5y
‘dukte mit naphaltauaaehuidunyen zZu rechnen ist. [(Glolame
Toils Stelnkohlen-~brodukt mit 0,0h Abphelt nts Are L ahen
Teilen nrnunkohlen~rrodu1t mit. 0 »13 ko Asplislb geminoht,
exgad aotort 1,02 % Aaphalt = 20 nal mehr aly AUt gavig -
Produkto. ‘Bar.Kohlenlavor.11.6; 42) In gleichor ¥Welpn tre-
ten ?ordiakungen durah Aunscheidungen ein bei zu hoher
Brhitzuns Gorx Leuge, dle sich abaot*en und den Fﬂrmeuborv.
gans an den Hnizeinriahtungon bepintriichtigen. (Pei Yo-
atundigem Erhitzen der dotriebolauya suf 160°C wer der An-
teil an benzimmlbalichem von 11,4 auf 37, -,u ,;estivrzen.
Bor.Kohlonlab 11.6342) Bit einer: sunehnenden Hthe der aim-
moniakbqladung 13t Dei niedrigen Temparaturen eine Abnahme
der Viékoaitat gu beobachtens L

ohhe ¥y 3,4 %% vei 20%

65 g NHy/L 2,2 % - 2%

_ ?ur‘atnan atcrungafraien Bctriab der Tronnkolwnne iat
,dio Linhaltung bestinnter Tampcratur01 unbedingt srforder-
lich und gwar ist dhr Betrieb so su fuhren, dar vor Ein-
"tritt des Dﬂmpfegcmiachea in die Trannkolozwo(“S Cibia 2w
Auntritt des H 29~00,~0asen an kopfe der Kolonnc(”b -30%¢)
- ein glaiohmﬁﬂigor Tsmperaturabfall vorlieat der ait den
frompcraturon des Kroislauf«bulfannols und - der regenerieru
ten Lauge elngehalton und auch geregelt warden kann, Bai
Auztrittstanporaturcn des H43~J0n~uaaos Uder ')~AO°C 1ot
. mit ammoniakwerluaton Bu reahnen. Lie xemperatur Aag uuﬁy“
':raa der Trennkalonne wird so eingestellt, dal die ablau-

fende Yasohlboung eire Yenperstup von 70%0 put.
In’ dex Abtriebkolonm wird’ die Lempe ya tur awl 17 75°¢

(130°C) genalten. Dabes ge};ngt .qin Abtrieb des il bis
etwa 18 8 Rﬁs/l, 80 dal iw'allgemeinen uit einer felade~
: mbgliahkolt von 60-18 = rd. 4% g/1 =zu rechnen dat. Bel darx

Varurboitun& von Kokerulwasser trat insofern aias uGh%i@&iﬁ‘

keit eln, als der abtrieb des Amaonlake nioht aufl 18 g/
gnhalten worden konntof*sondﬁrn im Laufe der faruuchazejl
naoh Q&b atotig bis auf atwa 47 g Nd5/1 ‘anstieg: Hier
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ﬂegﬁ Rhndanbildung vor, 80 dall ¢ue 183 alohs 4hgatrtwbsn

7'¢1nen #leinen Teil der umluufendon nuuyﬂlnnung abrued gt

: und mit Yiasaer waacht, wie os in dex Verauﬁhﬂ it un 37. 1‘

Eetrﬂnbetag kurze Zeit gesvhehev ist, wodurol die Auﬁ
nuhmafﬁhigkuit wieder um mehr nJe $0% gantaivax}lwurde
Bine andere mbgliahkoit die auoh sonut welterdn jutzen

- bringt, ilegt in der vorherigen Lntfurnung den. Cyars und -
aainer Verbindunacn (s.sp&tar) | /

) d) Brud ggggggger.

- Um eine Naohwaschung uud Kﬁhlung der nmncniakdampfa Zu
Orroiehcn und euBerdenm das infolge uny siinstiger botriubli~
oher Voranasoﬁzungeu mitgerissens Uulfarnol sufgufangen,

wird daa Hu3~Gaa mit gekuhltom Nu5naunsnr im Brudaﬁwaachwr.

gewaachcn. Dapsi wird sine gcringe Mcnga ﬁﬂjnWaanar aue

-der Rrudugung ) rt. dao nun in elnovm ioheider von dem

gloiohzoitis ‘ab oaosantn $ulfannol &ctrqnnt wardan.mu%.‘

&a 1ot au bar&ckoichtlgam. da3 beide 3toffe in ihrem Bpa- -

ziriachon Gewioht nioht weit uuncxnandqr liegen und dia_'
gﬂnstigaton Temperaturen boriokuiohtigt werden miasen,
wia naahtqlgonda ¢cgonubor3tellung ergibt:s

o zau&mmn -:muMmml.:,~ .
=1 T8 it Ms-Vauser; ohne Wasser | Passer -

i_20” ‘; »976 1 014 - 04952
23 0,9 ‘1mmn-_._omm> _
0. O A 1,006 . 0,960 S .
33 01376 © 1,003 0,987 .
4Qfﬂ',>' 097‘ o 01999 S 0,993
Lﬁf"Sj:' > 974, ' '
B0 3973
agi 7, 3ulﬁat @tenor

‘Dar Tampornturkoctrizient betrigt domit O ,ooos - 0,001 -

'30 1°C. Diy Lisung wird ®it zunshnemder Tamperatur aahwp~§'

:Nrar, woLl bci hikieren Tompuratuan daa'ungobundans NH,
_ ,ausgetrinbun wird und sioh Qus upua»Goquht daduiroh dam
1 Wert 1 piihert. Mir oine gute Trennung Mlfaanol vom Vag-

kwaor ist’ alao mnﬁgpbcnd dio Temporatur urd ¢1¢ HH5~Kanznn«”

CRO RN LR 257 RN T Ion

o _,;  wird und eine langeame Anreieherungxnlﬁvlunlanen Ammnnjak
- edntrivt, Dioaer Nachteil ist dadurch zu beheben, dad man -
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tmtion. Dns Sulrannol im Scheidar unferscheiéat einh von
dem- Botriobaaulfannol mr in ueiner Siedeanslyse. Du ‘fhar

im wuentliohon die niedrig aledenden Anteile anthe]ton
sind§ st fur eine restloss RUQkfuhrunﬁ in den Trennkrniao

laux ﬁu sorgen.
0) HAS“(:\};,-(IQ-,)

g RNy e - e~ o

Dio Trunnun& daa mapfogemiachan in duz»Trennkolonno iat
bai binnaltung der vorgosohriebanen Temperaturen msylieh, |
‘86 daf nit einen Roinhaltagrad von etwa 99 Yc ;., Hatw 0O, ¢
EQ Yechien ist (a.@ﬂalont 142), Diesse anuaamwonbetsung
. genligt dcn antordorungcn des Groabsttiaboﬂ. Yalle eine
’ vullatundtsa Entfernung dor Rostgehulte an Nﬂa arforder- ‘
lioh ist, mua eine Bohwefulauure«muohung vox.gemhen wHY -~
. den, Guyoh die das Gus vor der Waitorgabo un as.4 - Verayr—
boxtnngauicllu gvfahrt wird,

Die &uambnpetzung dey gewonmnon .itarkwaas{;ra-i,_at?in den
&ahlontazblnfl und 2 enthalten, ung EwoY wur@en‘nln Mittel.
w&rte 5erundtn bui der Vuzgrboitung

E .

IR T e .
o ﬂxénvwatﬂe,.,.&elssgvim ._s-zsivme; £ otiol von
2 Iﬂi) | 185 ¢/1 | 220,9 g/ AT g1 % 272 g/
s 60, TR B P2 20 I TS
S Ha§ o s e 1,8 41 30 ¢ 90 -
oo mew . 0 0,1 ¥

muc ‘worte 1aeaan wsioh weusnilich varbaaaem, wénn. die
Appamtur unter Yorwondung der gewonnsrnen Srkenntnisge
witor vorbcaaon wird. Hiersu gehtirt vor allem die Aunw
bildung d&n Brudamvaaohem, der aweommg muahsturan ex-.
h&lt, aio gigcbcnanthlls nit RaOH-14 sung beuohickt wexrden,
m daa lm;-Gu su’ troocknen und nachmre Lnigon. .«ueamam int
0 cmpfchlen, deu Strahlupparat gogm einen nornulon Wasuh~
apgarat auamtausohon. um sine pleiuhmti&tigo tmm des
“53'-06“! aus der Abtricbkolonna 2u gw&hrlrl&ten. Day !Xn~ |
tpreehnﬁ dee gawonrwnm ‘:tarkmzraum gegmuber dom auf

§
.
R

b e N it 0T e et [ VLSS VY RO S G




"-~vﬁ$;[fﬁ";;;§?gL-f 0 10 0"9
g ! i "‘”gdeu Hydrienpark in der normﬁlen Bturkwaaaaranlagw
}__},;¢ f' ;‘ffv',,f’}anrallanden Nﬂ5~wﬂaaer 5at in der obigan Seganiiler-
S ~"“at|11ung dargelegt. Die en lLeuna abgegdngenen Xoanel.
1 R j} .- . wagen. ergeben folgonde Analyaen* _ N
o R ooamt &/1 " 206,5 227, 0
, in31 Poal " . 20%.% 2260
co{-;_ "o Q,0 0,0
i : s o 018 Hzg : h . C'; 51 1,?4
: j L »kks-, : x o 0,25 0,2
’ #* \{ ,ﬂ e " 583 B 0,03 -
; SRS _ .ggun rei . 0,00 0,02
S B 8. -_ W DT L 0,34
5. : o Phonole o " . 0,40 0,29
T S Pyeidin BEEECERNES 1> SR ST I
SRR ST S Kﬁharlaslichan » 2,14 214 t
* T | o Die in Starkwasser von Leuns goftmdonm Auteile an Phuvol
! , 'liohnn i Gogensate tu den in Zalilentatel B sufgeseich-
R etnn Werten gshr niadrtg, L@gt Ban diese 3ahlon als
: _; e | Durchoonnittauart mit 0,35 g PhnnoL/l rugrunda, 8o ent.
o f .7 apricht des bei 217 g N 3/1 elhenm Phanolabgung aug don
L. {_i .o "; : Kweiblauf der Trcnnaulage von 40,0016 kg Pnenol Jo kg

'-Almoniak. Diess Destotelmngen bedﬁrfen noch welteror

.n¢obachtungon, -da gyrade boi diaaen Beatiumungen unP
Aaturke Untarﬂchiede au: raten.'

#‘?J&emmmzn& R o 7| -
LT o .fln,oinsalnon 8tellen 1nnerhalb der AAluge war&n Korrgoi -

4 ‘onsproben aingebaut worden. wmn dna'Verhalten dor Veor-

- o schiedensten Materialien im Dauerbetriab zu beobuchten. ‘
" - Die Ergebniase 9ind in der Zahlentefel 9 fir Hydrder- |
P ",? ‘,' ,f - ,w:eucr und gaglggtgfe; 19 Tilx Kokoroiwaaner auaammenge~
| j o atellt. Inm allgemoinen #ind, such nach einem Unterauchun¢u~
: | 'berioht der T.Gew Ludwigshafer vom 23, 3.43. keine Lorro..
; ‘ o . sionen foatgeatellt worden. Dis an: den einzelnen Stellen

e - vorgoachuneh Baustoffe haben sich buwﬁhrt. Jado'oh tra.en

bad der Vorarbeitung von Knkoreiwassar atarke Angrisfte

(f. L . an den Hnterialprobon im Kroialaur deu Dumpfakﬁhlera oin,
e , - und zwer sind sowohl GuBelsen, ale guch Y,k und v, ¥ sle

.,l;}‘. unioht korroeionafeat befundon uovéon. wihrend Aluminicm
S 'den Anforderungeh genﬂgt Dipaer Einrluﬁ ist gur die
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:bingotrﬁkin:und tUr die ﬁnaiimmnng der‘vorauamiqhtlibhan

;,BQtrxbha;qafan Jo kg IHy verwertet, Deraus orgibt 8ich,

20 Bertiokdtohtigung any Amortisation und Iny tandsoteungs.

. oo.m-r-vrn‘.,,.

arbeiten,,ein Verarbeitungspreis vor etwa 5.P£§7§§?§§;7mﬂww°f

L e 4 b o 5 -

. _‘ Y
‘. " N
HE ; .
L {: ' +
[} :
SR “
'
. -
.‘.é
[
R

i




i .. ” S A e - % o . - .

Pl - -, . ; . ‘ i
. 2 - =8 . - . R s . ,

. . oo e TR v 7 R 3T RN e T T I R X Y SR LI

PNy RqRy} asSDM .
—ddwpg -qy -qy

e "

[ 4

'

.
MG VX

&s:Rasu.. ~_ . . ,.
abojuy-Y0S°H 03+S°%H | 2y R
.«Q&cgm)lts&ggw.,

} . kﬂ§t§ Ea - § SND - . ...,,\.:/

o/

Rhatlathraliad o haind SFET Y SRR FIPRIP S PP sgr S




. : - . UL R S
‘ e . i ' TR B 4
S - : 1 : )
; . :
, i ! : ! :
». . -
- ; & N X . ,
B :‘; oy
s Etial ' - RO K33 400 RSO s RSO . RSN 74137 2N S BT T 0 o 1,
.4
&
.
I ( sg »
: .
i | INY)
w . - -
.

g

beim indirekten Verfahren

igasentschwefelung nach dem Sulfamnmva'fahren

ésmhmmon-

[ e e T

" Konz. NHaWasser

Q.—c-'-.—o-‘—.J

EntsGurer Abtreiber

& OIED ¢ n ¢ ahaig ¢ ¢

- 1.Q.t.o'n.-'-‘-.-'-‘ PRI ., .
D N N N
. ‘.“‘..’O_O_C.O_‘

.

Benzol-
Wéasche

NH3

Wasche

En

d

Kiihi

I et I b L S LR e T N et A LR S VRN el




IR e 62 SR

EPNRTINEY
L A e

T el

AR 1 N

K

i iR

.

I-

e T T e

SHID ¢ YRRINES ¢ GEIG § G ¢ GERS &
-




g

LSRN G-

=

ot ey e o oo
~mret - e e S

+

.l;wi!l...\l..c..lS.,«.!,.!:.zml.x..n- ;
e e e S et

. o

b Sor o ST SOOI

LR VORE TNe

'

R 4

& TR IS

1
{

.. ’ .-
HB

e drda

B S S T
) ;
: i
} . :

- & y

kR R N S
: ;
;

RVOVEDNY e

-
FaeE T Gy g

Almwe

.

!
i

|

.

-t
§
i
i

R -

e rmiat oo o i

ey

'

e o
-
Tooa -
coa
[
b4 stme
.

1
“Aysdesis
)
y :
T S

pben -

—aee

B P ,.....Ai.../]... R N

PACE b BACAS N achraaat

A

At ates

S —

~et

B 9

I

i

L R PN

W apTrg fre

D L SO

SIS S
A
S VST
LE4Y
<+

Yoo

1

i
i

e LDy
5!8?&'_'_‘#3'}“.\"&’»"2‘('}10

{tGeaqr,

i tem

Mt ot (U TERTOWE SRRSO

Aot X

o ares, ~

"}

Ve
Vet e e .




N P YN 2 X B v wverrs vy

DT i h ;
;” ol : ; : : : !
I S LSS SO T SO S .
£ (o P : i i : : ; ; .“. i
ey [ ERSRS SO . e ' ; : T % ) i ! .
z. . TR I w : : ! ! i . ; " i : : !
. P T [ R S N s B e S T T e
. P on : S P ; ! H . N : } 1 i : H ! :
! .«l...mr; u( .u.nq.?.!m;: S I w M w M w m M M m " .. ..
) t % .M.i- L.r- S h »...1.3\1_».1 .J, . - T S S :
. SO | i : i ' ! : ! : ‘ .
: SRR ! : ¢ i ' i ¢ : . ! ! 3
Lo } 3 : ‘ i ] ! : : ! : 1
4 e S T T wa + .aw‘-!. e ST - SRS e NP H
: i ! ; ! ! ; ; i i : : H
rt . . l. 13 i M “n : m
’ : # $ ] ﬂ 3 w ! { H : : ! -
! i . H N : , :
- B L N cm
P fs 1 i 1 : H »
\. N R D DR N | A | T ‘
: 30 SRS IESas artureiier el st < “ ! i m o : L, w ; : :
I -l ! . . h Coe LU LT 3 I3
: N N S . | i R S S B A
! N . . : : ‘ : i Co ; { :
b - mo - SINELRN - LIS GERAE S .‘ PR i M m . - b m m . : ; » |
! - . : : B 1 : : t i ! ; ;
i - : : : i , -4 F O S :4.-.,...-.%‘:..[\4.! e b4 + . .~ T SRR 4 .
S | BEE = : : ; ‘. : i ! : i ) ; A { {
. .wi&:!*. N rx...!!uwun:»l- . S SN ST SRS } [} 1 : : § 1. : W- i . {
 SUEENS B i - : i i : M f lﬁ n\». | oo ! i ;
. T S SEE JNA S . - s fil ST S SN N S & R ol ST S S
) - - - B 13 . . .» ! ' i N \ .
o4 ml N . w e - : : ! Loy . I t . !
St S : R RS i . : I © { A ' '
SR NS A Rt R L A I R I S IO RO S A . <SRN S
N B _ T : T " T 1 ; 1 o4 ; ? ; :
- . 1. ¢ N H . H 1 i } : '
it R s T e Y FR P -
i1 '} ! ! : ; ; ! ; :
— - -~ - . —— O‘Av .- - . - .nllu‘) '-.'Il - ‘4”!‘,‘.
: 1 [ b i Im 1 i . L
i ) . . H | .
. h : H H oLt . - | - ¢ H
. i ' i ; I i
! w T of . ] e . e N 2 e - - Foom s B alibe W
_ Pl
M ’ : i
i : -
; L e S lmll. noml,ul “
v W\..,.., - ! o .
¢ 3 m : i i
i RESLH s
L i T L
‘ 3 \ ¢ } u
-2 A H .~ . i
- < t t . . .
. I8 t ' [} H N
o3 %0 T - 4’ l"p‘:ll.li, %
. + . .
. S
P ' B .
ot e U - &.l.-,.lr!--.l._r‘vn -—
: i : A _
. .- -
$ . 1 N
{ | } $
: o b - e 3- yf%,... R S 5 PPN T i al
; ! ; : H
o i 1 : ; : A .
ik IR . i ! :
4 . A~vf... Bt suinCOT? SEITESIPPRD SR N SESTEN ST TS DU ‘,--.4..&h.ll- Llnt..lt.nll., 1 '
o : ! i
: X IR N R S S I - - ;
ot p v b « ., : LI ! i%-lﬂ : -2 —d

N
. .
¥ { . -
& b
3 . ‘ -
4 )
,
. A
; -
3 -
- v g <o v oo A e e e e et g s e yming e g e s
JE— P TR e - BRI ST sl g e - T
3 . oo I ifasd o
. . [ . '
T o
. -+ 3
B s P . . roe
o .
- f . LU |




R A A A e .
z:;;'t&;‘%i‘ﬁ:%v SRF BRI PN TR Y S - L .

ﬁ

ahlentafel 8. |

';-,;-gﬁg ’ ) Yersuche mit Kokereistarkwusser

o AT BRI e e s,

l.) Anliefefung von gggg;g; Jakobi
, Verwiegung: 22 ithggon 395570 kg
spez.vewicht " 1,06 g/cm?
39359 373160 Laver
373180 . 192,3] :

2.) Ablieferugﬁ an Hydrierwerk

\ a) 35 Tanks mit 42,8 m> ’
0o 242,08 . 220,9 = 53635 kg

b) Im Hohwassertank verblieyenn 3104 "
| - = 56739 ky

}.) Ablio’ferugg an I.G.I"arbenigdustrie
4) Wag.520439 20380 kg
<O

57%%% = 22644 Ltr.

22644 . 233,8

/ b) wa§.5%4088 L0420 kg
5,947 = 11576 Ltr. '
.A }1526 . 221,9 ' o= 558 kg

o) frobesendungen . 500 Ltr. = 110 kg

5295 kg

“oa | : ) M/\ (}‘(§
|

7059 kg NH

‘= é,e %
i AN,

2

b

AESRL , 1E;Eittlgg§ des .mmoniakverlustes
RPN _ ' .

Verlust

| .
Der bei der Durchfuhrung der Versuche -
entstandene Verlust betrigt somit

‘Y vy

PO “'Y

039

i il
= 71763 ko ﬂH5

= 64702 kg i,
7059 kg NH,

T NS NS YT M e s tew e et e an e
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Zahlentafel 1).

Verbrauohezahlen und Betriebakoaten.

: ‘ - Elnheits- - Verbrauoh Kostén
Kostenart : wert Je kg NH}AN’ Je kg NH3
: RM : RN
1), Damps ry Abtreid k | 3 ' é 5 ;
. Damp r reiber 8 0,00 . ’ !
fur Trennkolonne kg 0,003 ' 225 3', 1
lo,0 4 0,030 u:
Jﬁ: 2) Pumpenenorgie kwh ’o,oéo 0,25 q34 0,005
t .
' 3) Kithlwasservorliess n’ 0,050 ‘ 0,01 v, 04 0,001 !rif
/ 0,036 71431
4) Sulfannol-vVerbrauch | o
etwa 4xPillung {'Jahr 3 - B
: ®= 4x6 = ca.25 n L] 500,~ 05000012 g 02006 iy
‘ 5) Lohnstunden = 2 Menn h 1,35 0,008 ¢ 0,011 o4,
A Betriebskosten RM 05053 91

' Anmerkung: Dig Dampfkosten liegen ungnstig, weil der R
- vorhandene Abtroiber,inrolge der g

egebenen ]
Leistung der chomo-Tronndnlago‘aohlooht'boa

' o
lastet und. ausserden niocht 1aoligrt war.
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Anlieferung

on Starkwasser von Kokere
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139

144

o]
] {
g | 18 | 13 '%3
00
6 | 200 | 173 0,54
2 1 19 172
%J 194? 152 | 37
11178 {110 | @ eine Tagonprab
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Sémtliche Pumpen eind Pabrixst Hajberg AQl
- Die Pumpen haben einen Unfuhrungskanal v
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_cla Sush in einer Zentralanlafe erfolgen, d. dieselbe bad ihrer hohen kKonsentra-
tion ohno weiteres ‘d’e hierbes anfallende Pracht vertrigt.

Die Aunswaschung des liohwefolwansarutofss erfolgt auf atwa 0.5 = 1 & pro
obm, 80 4a3 demnach eins 80 - 90 £ige Entfernung des Sohwefels ermbglicht wird.
Soweit das Gas fir Ferngasswecke verbraucht wird, mu8 nooh eine kleine Nachrei-
nigung, die sm degten auf der Druskneite durohgefthrt wird ind infolgadansasn
nur kleine AusmaBe su haben brsuaht, vorgenommen werden. Da in dem Kokereigns
neben Amuoniak und Schwefelwasserstoff euch Cyanverbindun;en enthalten vind, so
werden von der Lzuge ‘cuoh rtots kleine MYengen des C,rm;a in Zorm von Rhodannatriux
entfernt, so das das Alkali der Lauge an Rhodansalza gcblw/‘lot und dadareh die
Absorption unwirksem wird. | '

Aus dissem Grunde muB stets eire kleine Lenge den Fh nolats regenerisrt

werden. Disse Regeneration ortolgt uolbstwttg in der Lnlago selbst und swar

im unteren Teile des Tagschtwmes. Von‘dor Kreislauflauge wird dauernd eine kld.tnof |

l(m Lauge in den wnteren Teil das uaohturmc lmten lassen und in dicun wird o

d*o ausgedrauchte Lauge durch eine| Pumpe duroh den untoren Teil dos ¥Kschers
. gepumpt und hier dem ankommenden RL

kresoi abgoschieden und nach seiner Abscheidung der Kroialmd‘luugv sugesetut.
aug ‘ :
41kalirhodaniden besteht, sus der Anlege ebgesogen wird. Mach der ilgnge des ab-
gesogmen Alkali vird Sodalsung hesw. die Abtsll-hugo dox BensoliRaffinaticn
in ojeren rou des Waschturzes sugesetst. Auf diese Weise vollsieht sich die .
” Regeneration der Lauge vollkommen selbattAtig, Damit kein Phenol besw. l('ruol
vom Qas nitgenommen wird. wird der cbere Teil des Wasahors mit etws insser be-

rieselt, und swar wird hier so viel 7asser sugecetst, als dem in der Sohwefel-

ammonlauge enth.ltenen ’Jusa;r -~ das Jr aun der Anlago abgesogen wird - entapridd, i

Aus der beigeflgten Jeiochnung kann der Omng dn Verfenrens leioht exr.
sehen wardonx Paraus geht hervor. daB das Verfahren aulerordentlioh einfach

.

e e

hgno ausgesetst. Morboi wird dss Phenol oder ; .

wilhrend die hierbei sish abaohoidmdo wisserige Salslauge. die in «un- Hauptsasshe  "




055

durchsuftihren ist, sehr weniy Aartung braucht, und das die €esante Amaoniak- un.’

Sohwotolwanaorutottonttornunc durch keinerlei fremde Materialien nendern loedig- .~
. [
1liob dnroh.Dunpf erfolgt. Ia das Amnoniak und der $ohvefolwasnerntoff gunicliut

in Pory einer Lauge gewornen werden, so ist dis Aufardeitung derselbon auch w:.

abhlngig vom Standort m¥slich, wag in Fillen einer uentrllon'Vennrboitung oin&
beaondere Bedeutung hat,

!

s

L
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*' 1. G. FARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT

————— e e -

&

k (:E:) | Unser Zeichens 0.2,12784, We/p.

| ~ Ludwigehafen a;Rh., den 21.Mai 1941.

067

. Verfahren sur Reinigung von Gesen.

----‘-~------.--...“----.--b--~-

Zunatz gu Patent .... (Iatentanm. I. 60 304 IVb/?Gd)

Inm !itent cons (Phtcntanneldung I 60 304 va/zsa) ist ein Ver-
O  tanren sur Reinigung von Gasen, die neben Schwefelwasserstoff auch |
i Kohlenskure und gngbonont;llo Anmonisk enthalten, §6Loh Auswaschen |
.mit Wasser in Geganwart ausreichender lengen Ammoniak bei gewidhnli-
" cher Temporatur gosohiitezt, wobei dieses Aunwaeohon in eiﬁer eraten
Stufe whhrend einer so kurzen Berlhrungezeit swischen Gas und Wasoh- .
fluaaigkeit erfolgt,. daao praktiach keine KohlensHure durch die rlua~ E
’sigkoit aufgenonman wird, worauf das. Gae in einer sweiten Waschatufe A
edenfalls bei gewthnlicher Temporatur durch Wasohen mit Wasser oder

' Gaewaaeor in an eioh bekannter Weise von Ammoniak betreit wird,

| <> : In Patent .... (Patentanmelduna I 60 465 IVb/26d) iet weiterhin
gezeigt, dass men bei diesem Verrahron fir die Anwesenheit genligender
- Mengen Ammoniak in der ersten daswasohstufe dadurch sorgen kann, dass -
- man dieser Stufe freies. Ammoniak aus andorer Quelle ala aus den bei |
" | der Gaaroinigung anfallenden FlUssigkeiten oder aber ein Gemisch von
Ammoniak und Kohlonauuro, das auch nooh Sohwefelwasserstoff enthal-
ten kann, gufithrt, oder dass man, wenn das gu reinigende Gas genlgend
Ammoniak enthilt, adf eine Zufilhrung von'Ammoniak sur ersten Wasch- .
stufe Uberhaupt versiohten kann. Weiterhin wur?e dort geselgt, dass gfﬁ

: {
{ ‘

A




: : - . 058 0.2.12784

man 1n der zweiten Waschstufe das Ammoniak aus dem(Gaa auch mit Hilfe _?{

L von Sluren oder wHssrigen LYsungen saurer Stoffe entfernen kann.

Im Patent oos+ (Patentanmeldung I 61 637 IVb/264) wurde gezeligt,
.dass man in der zweiten Sture dae noch im Gas verbleibende Ammonisak

 ,duroh schwer fluohqigo, eohwaohe anorganische oder organisohe Skuren
- ontfernen kann, deren Ammoniumsalze in whseriger Lvsung in der Hitze

,geepalton werden. Dabdi kann man-id der Weise arbeiten, dass man die

in der ersten Stufe gebildete PIUaaigkait oder die aus ihr beinm Br-

'hitzen entweichenden Dampfa mit den aohwer flUchtigen schwachen SHu-
‘ren behandelt und dadurch in.achwaohe gasfirmige

Suuren éinerseits
und Ammoniak andereraeite zerlegt und die schwer fluohtigen Sauren

sowohl tUir diese Zerlegung als auch fiir die Auewaaohung des Gases in
der zweiten Stufe benutzt.

{ Im Patont ¢ves (Patentanmeldung 1 62 246 IVb/26d) ist endlich

gezeigt dase 68 bei der geschilderten: Arbeitaweiae vorteilhatt ist,

das 2ur, vollstandigen Auswaschung des Sclwefelwasserstoffs bendtigte
Ammonisk in flussiger, gasfrmger oder gelldster Form an verschiedenen

Stellen in die lasohvorriohtung einzufuhren, bevor dus Gas von dem
Schwefelwaaeeretoff befreit ist.

Bei der praktischen Durchfuhrung dieser Arbeiteweisen verfﬁhrt

i jﬂ,;>-_ man in der Regel derart, dase man eowohl die erate als auch die zwei-

- te Gaswaaohetufe mit waeaer oder Gaswasser oder wdaarigen Flissig-

keiten &hnliohor Zusammeneetzung durchfihrt, die hierbei gewonnenen
\ l,j o whesrigen Lbeungen erhitet, sodaae Ammoniak, Sohwefelwaaeoretoff und
' | .Kohlenaauro daraus entweiohen, und aieae Démpfe nun mit Hilfe von

3 P | ' aohwach organiachen SAuren, die Ammoniak in der Kilte zu binden ver-




'; '“mbeen und von ihm duroh Erhitﬁ?n wieder befreit werden kdnnon. in

059

-3- 0.2.12784,

(

SOhwofolwnasoratorf und baw, ogyer KohlensHure etnereeita, Anmoniak

’.anaerorecita zerlegt. Ein Teil dee 80 gbwonnonen An piaka wird dann
| arrorderliohenralle in die erste Gaswasohsturo zuruokgotUhrt, um dort

TGP e
R .

A e R

TR
U

fir das Vorhandensein der notwendigen Ammoniaknenge tu eorgona Wenn

AP
RS

'man hierbei die in der. ereten Stufe nicht bendtigte Menge Anmoniak in
Porm einer konzentrierton L¥sung von Sohwefelammonium und bzw, oder
Ammoniumoarbonaten gewinnen will, muss man be zuvor abgetrenntenﬂ
sohwﬂ!hen gasf&rmigen SHuren, n&mlich Schwefelwaaserstofst und bhw.
oder Kohlenauure elnerseits und das Ammoniak andererseits wieder Zu--
sammenfuhrenlunq gu einer waeerigen L¥sung verdiohten.

Es ﬁﬁrdevnun gefunden, dass man bei der geschilderten Arbeita-'
woise konzentrierte L¥sungen von Sohwefelammonium und bzw. oder Ammo- |
niumcarbonaton wesentlich einfacher gewinnen kann, wenn man.dio w&asri-v,
gen. einerseits Ammoniak, andererseits Schwetelwasaeratoff und bzw, 4
» oder Kohlens#ure enthaltenden Waaohflueaigkeiten erhitzt und die hier-
bei entweiohenden Démpfe zum Teil durch phyaikalieohe oder chemische
‘ Trennung, insbesondere durch fraktionierte Kondensation oder durch Be-
;handlung mit schwach sauren organischen Stoffen in Ammoniak*einor-
-aeita, schwache galrurmigo SHuren andoreraeita zerlegt, wahrend die
reatlichon, bei der Erhitzung der wuechflusaigkeiten gebildeten Dimpfe,

s gegobenenralls naoh Zusate der bei der - Zerlegung des andorcn Teiles
gewonnenen eohwaohen gasftrmigen 8duren, unmittelbar Zu einer kongen-

!trierten wasarigon LYsung von Sohwetelammonium und bew. oder Ammoni um-
carbonaten kondonaiert werden. |
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‘ |8cher 3,

| oauro enthalt im Kihler 1 aug

-4e 060 0.2.12784,

Hierhei wird nur eine 80 grosse Menge der D!mpfc

in Ammoniak
- eineraoita und

achwache easrarmig sauron anderoraeite gerlegt, wi
Anmoniak in der eraten Waschstufe

Uber die inm Gas ohnehin enthaltene °
Menge hinaus bentigt wird

.ovie Anlage fir die genannte

. kann alao entapr chend kleinor sein als bei der bisher Y
beitsweiee, da sie

Zerlcgung |
blichen Ar- s
nioht mehr diojonigen Mbngon Ammoniak und schwacher =
gasfbrmiger sauren zu zerlegen brauoht die ohnehin zu kongentrierten

L8sungen der. Ammonsalze der eohwachen gasfmigen SHuren kondensiert

werden sollen. Entsprechend ist auch der Energieverbra

nannte Zerlegung geringer

uoh flir die ge-
Daruber hinaus ‘hat dle Arboitaweiee

noch den Vorteil, daas
gleiohzoitig auoh die vom Ammoniak abgetrennten schwachen gasf&rmigen

Sduren durch das verbleibende Ammoniak mitgebunden werden kbnnen, ob-
{
woﬁl im Vergleich zu der Mbnge der aohwachen gasfdrmigen Sauren die

: 1n der Anlage ontbehrliohe Menge onigk, d.h, die Mbngo Ammoniak,
. die nioht wieder gur Gasroinigung zurT

okgefﬁhrt werdon muss, in der
Regol kleiner iet ale denm atBohiomet

rischen VerhMltnis zZu den sochwa -
ohen gasfdrmigen SHuren entsprioht.

Beispiel.

. | j._ (vgl.'die anliagonde Zeichnung),

Stundlioh werden 5000 cbm Kokereigaa, dae

neben 1 2% cyanwaseern
atoff im obm 6 g Ammoniak,

10 g Sohwetelwaaaeratoff unq 50 g Kohlon—

etwa 20° goRUhlt. Dabei wordon atlind-
-
lioh 1, 7 obm Gaswaaeer gebildet, das sioh im BehHlter 2 samelt., Das!

gekithlte Gaa gelangt durch einen mit Glookenbdden auagoptattoton WH- :
der, von oben’ duroh die Leitung 4 mit etUndlich 1,5 obm Was- g,

ser und duroh die Laitung 5 mit atundlioh etwa 3,5 cbm eines Gas-
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‘wasQére berieselt wird, das in ten beschriebenen Weise gaewonnen

der‘un

'ﬁird.<Der Glookonbodenh&eéher'1stﬂao
B éla eine Sekunde mit der Waaohflusaig

bemessen, dugo das Gas weniger

‘aue dém Wdecher 3

keit in Beritrrung hlaibt.'Die,

.:.',9

mmelt sioh im Beh#lter 10

on Whaohturm_?. Aus diesen sammelt

: r 4 | o
8ioh die Plussigkeit im Begjlter 12. Von dort fliesst sie in a1e uigep. A

QVOfrichtung 13, wo durch 2u

Uhrung von Ammoniak aus der Leitung 14 ihy
Ammoniakgehalt aur'etwa 3ﬁ}e

rhdht wird, Sie gelangt aann

Whacher 3. Dem Waschturm 7 wird‘gleiohze;tig bei 11 tber die Leitung
1la

@ das im Behdlter 2 gioh eaﬁﬁelndé Gaswasser zugefihipt, Das gereinig- .

~ te Gas verlHset die Waschvorriohtungen

| o1 15. Es enth#lt neben Spurep
Q@ Ammoniak im obm pur etwa 0

15 & Sohwafelwaaserstbffvund etwa 38 g Koh-

eliebiger Weise von Benzol und dem restli-
chen Sohwefelwaésératoff gereinigt

P - 'nbhnliohem, als auch unﬁbr,erh&ht
o Perngasleitung.

'+ lensHure. Es kamn nun in b

werden und zwar sowohl unter ge-

°n Druck, z.B, bei deh Druck der

Aue dem BehH]ter 6 gelangen stindli

! : .
f dh etwa 6 obm einer wlserigen
'! | Fliuseigkeit mit etwa 105 kg Ammoniak, 47

| . | .

i

!

|

|

|

!

5 kg Sohwdtelwasseratoff und
relber 16, wo die Plagigkeit durch bei

erhitzt wird. Die ays dem Abtreiber abfliessende ?flff'”

rlupa;gkeit €1bt in einep Wdrmeaustausoher 18 ihr
o * .

60 kg Kohlens&ure auf den Abt

17 zugefiihrten Dampe

Wdrme an die



b

6 062 | 0.2,12784.

 zufliébaendo kalte L¥sung ab. Sie kann dann bei 19 ableleitot und

'gowunachtenfalls von dort bei 4 bzw. 9 auf die Waschvorriohtungen 3

bzw. 8 eufgegeben werden. Die im Abtreiber 16 entstehenden Démpfe
werden in dem Déphlegmator 20 auf etwa 60 bis 700 gekuhlt. Hiernach
wird dér Gasstrom bei 21 geteilt. .Mer eine Teil (z.B. etwa 30% der

- gesamten Dampfe) gelangt 1n einen Kithler 22 und wird dort zu einer

' konzentrierten wuearigen Lbaung verdiohtet, die eich im Behdlter 23
sammelt und, deren Menge etundlich etwa 280 kg betrﬁgt. Sie enthilt
etwa 20% ‘Ammoniak, etwa 17% Schwefelwasserstoff und etwa 21% Kohlen—

sdure, Der andere Teil der DHmpfe gelangt von 21 in eine Wasohvor-
richtung 24 ‘und wird dort mit stlindlich 1 »5 cbm eéiner zwischen 210
?und 2800 siedenden Xylenolfraktion gewaschen., In dieser Vorriohtung
wird durch Kithlung oder Erhitzung mittels der Schlange 25 eine Tem-
peratur von etwa 30 bis 400 aufreoht erhalten. Der Schwefelwaaser-
stoff und die Kohleneaure entweioheh durch die leitung 26 und werden
ebenralls dem Kithler 22 zugerhrt. ‘Das mit Ammoniak beladene Xylenol
gelangt ber die Rohrleitun# 27 in die Wiederbelebungskolonne 28, w
8ie mittels der Heizvorrich&ung 29 auf 100 bis 120° erwidrmt wird. Das
Ammoniak entweith in die Leitung 14 und wird durch diese der Misch-
vorrichtung 13 zugeflhrt., Das vom Ammoniak befreite Xylenol gelangt
'in einen Kuhler 30 und von dort wieder in dle Waschvorrichtung 24
‘gurlck,

lurde men in der bisher liblichen Weise die gesanmten, aus dem Ab-
treiber ' 16 entweichenden Démpfe in Ammoniak einerseits, achwache gas ~
f6rmige Sauren andererseite zerlegen, 80 benStigt man stlndlich 2, l.dm
Xylenol und fir den Betrieb der thchvorriohtung 24 mit der Wiederbe-

u :
IR
%5 S

_ lebungakolonne 28 enteprechend grissere Energiemengen. Ausserdem




. ©

milsete dann zur Vereinigung des Schwefelwaeeeretoffes und der Koh~

lenaaure mit einem Teil. des Ammoniaks eine besondere Absorptioneanla—

&9 vorgesehen werden.;.

waechfluaeigkeiten erhitzt und einen Teil der gebildeten Dimpfe,
‘dessen Ammoniakgeha}k gur ‘ersten Stufe der Gaswaschung zuriickgefihrt
werden s0ll, in Ammoniak einerseita Schwefelwaaseretoff und bzw. oder
Kohlens#ure anderereeito aerlegt, w&hrend die restlichen ammoniak~,
schwefelwasserstof f- und bzw. oder kohlensuurehaltigen Dédmpfe, gege-
benenfalle nach Zusatz der bei der éerleguhg des anderen Teils ent-
weichenden kienge Sohwefelwaseeratoff und bzw. oder Kohlensiure, zu

einer koqzentrierten L&sung von Sohwefelammonium und bzw. oder Ammo-

' Patentanspruch,
Weiterbildung des Verfahrens nach Patent veeo(Pa

.'7"' . 063 0.2.12784.

A

niumcaernaten verdiohtet werden.

lvzéiohnqng.

I.G.PARBENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAHQ!

Lentanmeldung
1 60 304 IVb/26d), dadurch gekenngeichnet, dass man die Ammoniak,

SOhwefelwasseretoff und bzw. oder Kohlenaﬁure enthaltenden whHesrigen
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Abscheidung schyacher gusfdrmiger SHuren
ausiGasen,

0 W W ab 20 6P 0% @0 40 = a9 o o s ap oG pap

bl el R .

£s iet bekannt, gchwache gusfirmige SHuren,

wie Schwefelwusger-

stoff oder Kohle sdure, aus Gasen, die uuch Ammoniak enthallen konnen,

dadurch abzuscheiden, dass man die Guse bei gewdhnlicher Temperuatur

in Gegenwurt von ammoniak mit wasser wHsch

hundlung von Gusen, die}

t) wobei im Fulle der Be-

chwefelwasserstoff und KohlensHure nebenein-

ander enthulten, unter binhaltung einer solchen Beruhrungszeit gear-

beitet wird, duss nicht nur bchwefelwaoserstoff, sondern auch Kohlen-

s&ure aus dem Gus entfernt wird. Das hiernuch im Gas vorhundene Ammo-

niuk wird durch Waschen mit ﬁasser oder Gaswasser oder Flissigkeiten

nt. Hierbei ergibt sich hdufig eine
Schwierigkeit dadurch, dags dus Gus entweder kein Ammoniuk oder nur un- .

genligende liengen davon enthdlt. Man ist in solchen Pdllen gezwungen,

Ammoniak aus fremder Quelle in das Verfuhren eingufiihren,

lich 18t und zusltzliche Kosten verursacht.

wus ums tind-

Ds wurde nun gefunden, duee man diese bchwierigkeiten vermeidet, ‘1ﬁ3
wehn man &us mindestens einer der bei der Guswaschung gowonnenen Plts-

eigkeiten freies Ammoniak in guofdrmigem Zustend gewinnt und dieses

wieder der ereéen Waschstufe zufuhrt. Das in der ersten Ytufe benﬁtigtesfa;

Ammoniuk kunn entweder dem zu reinigenden Gas oder (weniger zweokmlissig ;323‘
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)

aucﬁ dom zur Berieselung dienenden Wasser zugefigt werden, wobei die
Berieselung also im letzten Full mit einer wéssrigen Losung von Ammo-
niak erfolgt. |
Die Gewinnung von freiem Ammoniak in Lusformigem Zustand uus den

‘WaschfIUssigkeiten kann in beliebiger Weise durchgefuhrt werden. Bei-
spielsweise kann mun die FluUssigkeit erhitzen, insbesondere durch uln-:f
leiten von Dampf, und dadurch Ammoniak,fbchwefelwasserstoff und bezw,
oder Kohlensdure austreiben, Die Dimpfe kdnnen dann méssig gekinlt werQ

den, wobei eine konzentrierte Ammonsulfid- und bezw. oder Ammoniumcar- -

- bonatldsung entsteht; das ubrig bleibende freie Ammoniak wird en%weder 9

uanmittelbar dem rohen Gas zugesetszt oder in Wuasser zu einer 2-4% Ammo-

~niak enithaltenden Flussigkeit geldst, mit der die erste Stufe der Gas-i;

~waschung durchgefuhrt wird,
| Die Waschflussigkeiten oder die beiﬁ Brhitzen duraus gebildeten

Dédmpfe kdnnen aber auch auf chemischem Wege zerlegt werden., Dies ist
z2.B. mbglich, indem man die Fluesigkeit oder die daraus beim srhitzen

; gebildeten Démpfe mit starken organisohen Busen oder such mit schwa-
chen nicht flluchtigen Sduren oder.deren Sulzen behandelt. Je nach der
ATt der verwendeten Stoffe wird entweder der Schwefelwusserstoff und
bezw, oder die Kohlensdure gebunden’und reines Ammoniak in Freiheit
gesetzt, oden aber das Ammoniak wird gebunden, wﬁhr7 d die schwachen
gasfdrmigen bauren entweichen., Bei der Anwendung dieser Verfahren hilt
man zweckmidssig Temp&raturen zwigchen etwa 50 und 90° ein. Arbeitet
man beispielsweise mit starken organisochen Basen oder mit alkalisch
redglierenden Salzen der vorgenannten Art, so werden die schwachen gas-i@
formigen SHuren, wie Schwefelwasserstoff und bezw. oder KohlensHure, ‘
gebunden, wdhrend das Ammoniak ungebunden bleibt und aus der Lisung

entweichen kann, Arbeitet man dagegen mit sauren Stoffen der oben go-
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nannten Art, so entweﬁ?hen die schwachen 5asformigen Séuren, wihrend
dus Ammoniak gebunden wird und durch nachtrﬁglichea Erhitzen aus den

Lésungen gasformig in reine& ¥orm gewonnen werden kann,

Die Guswuschung kunn.unter gewdhnlichem oder duch unter erniedrig-

tem oder erhdhtem Druck éurchgefﬂhrt werden. Das Arbeiten unter erh¥h-

tem Druck ist dunn besonders vorteilhaft, wenn man dus gereinigte Gas

unter Druck weiterverarbeiten oder seiner Verwendung zufithren will,wie

" es 2,B., bei der Ferngasversorgung oder auch bei vielen katalytischen

Guareaktionen der PFull 1st. Beim Arbeiten unter erhdhtem Druck hat man

"~ den weitoeren Vorteil, dass man such eine etwa noch ythendi {°) Feinrei-

nigung des Gaaes unter erhShtem Druok und dadurch in besonders wirksu-

mer Vieise durchfuhren kenn, 2Z.B, kann mun zur éntfernung der letzten

Spuren Schwefelwasserstoff das Gas einer Nuchreinigung mit wissrigem

.Ammoniak unter erhthtem Druck unterziehen und die hierbei gebildete

FlUssigkeit zusammen mit der in der ersten Stufe des Verfuhrens gewonnee .

nen verarbeiten.

geiepiel.
Man leltet stUndlich 100 cbm konvertiertes Wassergus mit 339 €o,,

2% 0, 634 H2, 15 CH, und 1% N, durch drei hintereinandergeschaltete,

mit Ruschig-Ringen gefilllte TUrme. Die Aufenthaltszeit des Gapes bew
trdgt in Jjedem Turm eine kinute. Der erste Turm, in den das zu reini-
gende Gae eingeleitet wird, wird mit einer etwa 20prozentigon Ammonium-
curbonatl¥sung berieselt. Aus dem ereten'Waschturm tritt dus vorgereink&g
te Gas mit noch etwa 10% CO, in den zweiten Turm ein, Dieser Waschturm
wird stindlich mit 250 Ltr. 1iner etwu 20prozenﬁigen Ammoniukldsung
berieselt, wobei die KohlenSAure bie auf wenigeﬂ als 0,1% susgewaschen
wird, Das Gas enthdlt nunmehr 1 bie 2% NH; und trittAin einen dritten B
Turm ein, in dem des Ammoniak mit etiindlich 250 Ltr. Wusser auagewaachnl"fi
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Dus hierbei gebildete
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wird, Die von jedem Waschturm ublaufende Waschflissigkeit wird teils
im Ereislauf auf denselben Turm zurlickgefihrt und zum Teil dem jeweils

vorhergehenden Turm zugeflhrt. Aus dem ersten Waschturm, in den das

- 2u waschende Rohgus eintritt, werden stiindlich 500 Ltr. einer L¥sung

abgezogen; die 21 bis 22 Gewichtsprozente Amumoniumcarbonat enthlt.
Diese L¥sung wird funmehr in einem Abtreiber auf 100° erhitzt.

- Aimoniak, Kohlensdure und VWasserdampf enthale-
tende Ddmpfegemisch wird auf etwa'70° geklthlt und das hierbei gebil-
dete Kondensat in den Abtreiber zurlickgefUhrt. Die weitgehend von Wag- -
ser befreiten Dﬁmpfe werden nunmehr in eimn Reuaktionsturm eingelei-
tet, in dem sie mit Ltﬁndlich 1 cbm Xylenol bei etwu 30° berieselt .
werden. Die Kohlensdure entweicht aus dem oberen Teil des Turmes prak¢,;“

tiech ammoniakfrei, wdhrend das Ammoniak von dem Xylenol absorbiert

| wird. Das mit Ammoniak-gesﬂttigte Xylenol wird nunmehr auf 1109 er-

hitzt, wobei etwu 66 cbim Ammoniak entweichen,. die praktisch 002-frei
8ind. Dieses Ammoniak wird in 250 Ltr. Waéser zu einer etwa 20pro-
zentigen Lsung kohdensiert, die zur Berieéelung des von Kohlens#ure

zu-befreiquen Gases im zweiten Wasc%turm dient,

Patentanspruch._

Verfauhren zur Abscheidung schwacher gusférmiger SHuren aus Ga-

gen durch Auswaschen mit Waaser'bei'gewbhnlicher Temperatur in Gegen-

‘wart von ammoniak, wobei im Falle der Behandlung von Schwefelwasser-

stoff und Kohlensiure nebeneinander enthaltenden Gusen eine solche
Berlhrungszeit gowHhlt wird, duss nicht nur Schwefelwusserstoff, son-
dern auch Kohlensiure aus dem Gas entfernt wird, und anschliessende

Entfernung des noch im Gas vorhanfenen Ammoniaks durohIWakohen mit

]
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- Wasser oder Guawusser, dadurch gekennzeiohnet, dass man aus min-

destens einér der hierbei gebildeten Fluasigkeiten.freiea Ammoniak

in gasfﬁrmigem Zustand gewinnt und dieses wieder der ersten Gas -

waschung zufilhrt.

J.G.FARBENINDUSTRIE ARTIENGESELLSCHAPT .
! «
K

' . A

doppelt,
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. Abscheidung von Schwefelwusserstoff aus Gusen.

\t ---—-----—---—--- -------------------------- - fl :

‘ A C
Es ist seit langemn bekannt, Soﬁwefelwas;erstoff dudurch aus Ga- 4
Sen zu entfernen, duss man sie, mit Ammoniak versetzt und sie duruuf ?gv

zuerst mit gereinigtem Ammoniakwasser nd dann mit reinem Jasser wascht |
Dieses Verfahren hat 31ch aber nicht e nblrgern kdnnen, hauptsdchlich ' 
aus folgeéden Grdnden: Wenn man ein Gag, dus schwache gasfdrmige SHu-~ ?f-
ren, wie SOhwefelwadserstoff und Kohlenaaure, und Ammoniak enthilt,
mit Vasser berieselt, bildet sich'eine Lbsung, die die Ammoniumsulze
der schwachen gusformigen SHuren enthdlt, in der Regel aber stark ver-
dtinnt ist, sodass bei ihrer weiteren Verarbeitung viel WHrme, z,B.
Form von Dampf, asufgewendet werden muss, Wdscht man beispielsweise ein
Kokereigas, das im cbm etwa 5-10 g Ammoniek und daneben 0,5-1% Schwe-
felwaeserstoff und 2-3% Kohlendioxyd enthdlt, mit Wasser, so erhilt \
man ein Gaswasser, das nur etwa 1-2% Ammoniak in Form von ammoniumcur- . §
bonat und Ammoniumsulfid enthdlt, Dubei wird gleiqhzeitig nur einf kleif.
ner Bruchteil, in der Regel nur etwua 20-30%, des im thgus insgesamt
enthultenen Schwefelwasgerstoffs ausgewuschen. us kommt hinzu, dass

der Sohwefelwaaserstoff, 8owelit er Uberhaupt gowonnen werden kumn,

atark mit Kohlenadure verdinnt ist und daher nur schwierig oder Uber-

huupt nicht verwertet werden kunn,

B om el 2T e e

Ee hut duher auch nioht un Versuchen gefehlt, die Gusreinigung

mit Hilfe von Ammoniek zu verbessern, dooh hat sich bisher keine DR
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praktisch brauchbure Ldsung ergeben. Allén diesen Vorbchlégen ist ge~
meinsum, dass uusser dem'bch%efelwasserstoff stets aueh erhebliche e
liengen Kﬁhlenséure aus den Gusen uusgewaschen werden, obwohl deren Ent- E '
fernung aus dem Gas hdufig gar nicht erforderlich ist,und obwohl der
aus den Waschflilssigkeiten gewonnene Schwefelwasserstoff durch die Koh-
lenséure verdiinnt wird, und duss die sntfernung des Schwefelwasserstoffsf 
uue den Gasen unvollstiindig verléuft, oder duss sogur zundchst die K6h~
lensdure aus den Gasen e@tfernt wird, ehe die Auswuschung'des Schwefcl-
wasserstoffs Uberhuupt gelingt. iine selektive iEntfernung des Schwefel
wassérstoffs aus Gusen, die auqh Kohlenstdure enthalten, ist crust durch
einen. Vorschlag mdglich geworden, nuch dem der 3chwefe1wusse¢etofr durdxf.‘
wasser 1n Gegenwart von iUberschiissigem Ammoniak bei tiefun Tpxperaturcn, y
d.h. unterhalb etwa 59, ausgewaschen werden 5011, Dieses Verfuhren hat
-abér den Nuchteil, duass das arbeiten bLei tiefen Temperaturen, die mun
mit‘gewéhnlichem Kuhlwasser nicht'erreichen hann, zusdtzliche sinrich-
tungen und laufende hosten f r die hilidung eriordert, und dass bei den
tféfen Témperaturen stets die Gefahr von Naphthalinauescheldungen aus

dem Gas besteht, die zu Verstopfungen anlags geben k¥nnen.

Ls wurde nun gefunden, dass man Schwefelwasserstoff aus Gusen,die

auch Kohlensiure und gegebenenfalls hummoniak enthalten, in einfucher

Weise durch auswaschen mit Wesser in Gegenwurt von Ammoniak selekiiv -
abscheidoen kann, wenn man die Beruhrungezeit des Gamas mit der Vusch-

fluessigkeit so kurz hilt, daas praktisch keine Kohlonsaure durch die

Fansiﬁkeit aufgenommen wird. Bei dieser Behandlung nimmt dus Guu Ammo-

niux u f,'daa in beliebiger Weioe, z.B. durch eine Behandlung mit uvdu-

ren, aus dem Gas ubgeschieden werden kann. :
Das Verfahren ist von besonderer Bedeutung fUr die Roluicun; von ‘

Destillationsgasen, wie Kokereigas und bchwelgus, die in der Regel
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Ammoniak, Schwefelwasserstoff ung Kohlensdure nebeneinander enthulten.

gs iep zwar bekannt, bei der Behandlung von Gusen, die uchwelel-
wasﬂerstoff und Kohle sjure énthalten, mit alkaligch reugierenden Veuscl -
flussigkeiten,_die durch irhitzen wiederbelebt werden, den SchWefelwaJ~
sefatoff dadurch selektiv duszuwuaschen, duss man die Berihrungszeit e
Guses mit der Flussigkeit sehp kurz hdlt und rfip eine feine Verteilun,
der Fliussigkeit sorgt. Dicses bekannte Verfuhren gibt aber keinen Hin-
weis auf das vorliegende, da widssrige LGSuhgen von Amuoniuk nicht durct
Erhitzen wiederbelebt werden konnen und sich auch sonst wesentlich up-
ders verhalten uls die bei den bekannken Verfahren benutzten Wagchfl iy -
sigkeiten., Tatsdchlich hut man eine splche Ybertragung auch nicht ver-
sucht, sondern suchte die selektive Aﬁswaschung dey Schwefélwasserstoffs
mit Wasser in Gegenwart von Ammoniak in underer Weige 2u erreichen, ing-
_besondere.durch die oben erwidhnte Anwendung tiefer Tempe ruturen. Gegen-
Uber der Verwendung alkelisch reagierender Wuschflussigkeiben, die
durch Erhitzen wiederbelebt #erden, besteht dn wesentlicher Unterschieq
auch darin, dass inm bekannfen Fall eine feine Verteilung der Vaachrlia-
sigkeit unbedingt notwend%g ist, wenn man den Séhwefelwusserstoff'selek~
tiv auswaschen willy im vorliegenden Falle arbeitet man dugegen zweck

| mésyig in'Glockenbodenwaschern oder Hhnlichen Vorrichtungen, in denen
die Flussigkeit nicht 40 fein verteilt wird.

Das flr die intfernung des Schwefelwasserstof £y bendtigle ammoniak
kann entWeder dem zu reinigenden Gus -~ wenn 88 nicht gchun genigond Am-
moniak enthiflt- oder dem zur Berieselung dienenden Vusgar sugefigt wer-
den, wobel ‘die Berieselung ulso ipg letzten Full mit ejper wauurigeﬁfion

sung von Ammoniuk erfolyt. K

I

Wenn dus zu reinigende Guy nicht geniigend ammoniak enthdlt, kann

68 zweckmlssig sein, uus der gebruuchten Wugchflisuigkeit freies Ammo-
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niak zu gewinnen und dieses der Guswuschung wieder zuzuflUhren. Bei-
spielsweise kunn man die Flissigkeit erhitzen, insbesondere durch
binleiten von Dumpf, und dadurch Ammoniak, Schwefelwusserstoff und

gegebenenfalls Kohlensture austreiben. Die Dampfe kinnen dann {gekithlt

werden, wobei ein verhiltnismissig konzentriertes Gaswasser abgeschie-
den wird, dus &uch ziemlich viel freies aAmwmoniak enthédlt. Dieses kann
dann unmittelbar fir die Guswuaschung in der ersten Stufe verWﬁndet
werden. Man kann auéh aus den beim grhitzen der Waschfluséigkgit gebil~
<> -deten Démpfen. zundchst eine konzentriérte Ammonsulfidldsung, die gege-~
benenfalls auch Ammoniumcarbonat‘enthalt, abscheiden; und das librig
bleibende freie ammoniak entweder unmittelbar dem rohen Gus zusetzen,
oder es 1in asser zu einer 2-4% ammoniak enthultenden Flissigkeit 16~

gen und-mit dieser die Guswaschung durchfiihren. ien kann aber fir die

Guswaschung uuch FlUssigkeiten verwenden; die hshere Ammoniakkonzen-
‘ truationén aufwetisen. |
-% | Die Waschfliissigkeit oder die beim srhitazen daraus gebildeten
; | Dﬁmpfe‘kdnnen aber auch auf chemischem Wege zeplegt werden. Dies ist =f.§
| o z;B. méglich, indem man die Flﬂssigkeif-oder die daraus beim Erhitzen |
gebildeten Démpfe mit sturken orgunischen Baaeﬁloder guch mit schwu-~
chen nicht fluchtiéen Siéuren oder deren'Sa;zen’behandelt,-Je nach der
Art d;} verwendeten Stioffe wird entweder de§\5chwefelwussergtbff uhd
‘ §}é Kohlensdure gebunden und reines Ammbniakk}n Freiheit gesetzt, oder
| aﬁér dus Ammoniuk wird gebunden, wihrend dié;ﬁchwachon gusformigen
| 8Huren entweichen., Bei der Anwendung dieser Verfuhren hdlt mun zwock-
midssig Temperaturen zwischen etwa 50 und 90° ein. Arbeitet mun bei-
spielsweise mit sturken orgunischen Basen oder mit alkalisch reugie-
B renden Salzen der vorgenunnten art, uo werden dié gchwuchen gusfopr-

migen Sduren, wie Schwefelwusscrstoff und Kohlensdure, gebunden, whh-
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rend dus Ammoniak ungebunden bleibt-und aus der Lisung entweichen
kann, Arbeitet man dagegen mit sauren Stoffen der oben genannten art,
80 entweichen die schwachen gusftrmigen Suuren, wihrend dus Apmoniak
gebunden wird und durch nachtridgliches rrhitzen aus den Losungen in
reiner Form gewonnen werden kahn,

Man kann auch die gebruuchte Waschflissigkeit erhitzen und die
entweichenden Dhmpfe zu einer konzentrierten -Ammonsulfidldsung ver-
dichten oder durch starke SHuren, wie Schwefelsiure oder Salzsdure,
leiten, wobei aus diesen Sduren Ammoniumsalze gebildei werden, wdh-
rend der Schwefelwasserstoff ungebunden entweicht und nunmehr beliebig o
weiterverarbeitet werden kann, z.B. auf Schwefel, schweflige Sdure,
bchwefelséure oder Sulfite, insbesondere Ammonsulfite, die zu Ammonsul-

/
fut umgeaetzt werden kdnnen,

Das Verfahren tann unter gewdhnlichem oder auch unter erniedrig-

ten oder erhdhtem Druck durchgefﬁhrt werden. Dus Arbeiten unﬁer erhch-~
tem Druck ist dann besonders ;orteilhaft, wenn mun das gereinigte Gus
unter Druck weiterverarbeiten oder seiner Verwendung zufilhren will,
wie es z,B. bel der Ferngasversorgung oder uuch bei vielen katalyti—
schen Gaereaktionen der Full #6t. Beim Arbeiten unter erhdhtem Druck
hat mun den. weiterquorteil duss man auch eine e twu nFCh notwendige

Feinreinigung des Gases unter erhthtem Druck und dadurch in besonders
wirksamer VWeise durchfiihren kann° Z.B. kann man zur bntfernung der

- letzten Spuren Schwefelwasserstoff dus Gas einer NachLeinlgung mit
wissrigem Ammoniak unter erhshtem Druck unterziehen und die hierbvei
gebildete Plilssigkeit zusammen mit der im Verfuhren selbst gewonnenen

verarbeiten,
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Beispiel l.

.Man leitet stiilndlich 1000 com Kokereigus, das im cbm 6 g Ammo-
niak, 10 g Schwefelwasserstoff, 50- 8 Kohlendioxyd und danebten 1,2%
Oyanwasserstof?f enth#lt und aus dem durch KUhlung das Wasser abge-

vschieden ist, in einen Wasohturm, der mit Raschig-Ringen gefiillt und

LA 4

80 bemessen ist, dass das Gae 9 Sekunden darin verweilt. Dieser Waechm.,'
turm wird atundlich mit 3/4 cbm einer 2% Ammoniuk enthaltenden wéssri-’1'
 gen FIUGeigkeit berieselt, die uus Wass®r und Ammoniak gebildet wird. ﬁgg
Die von dem Waschturm abfliessende LYsung enthdlt 1,94 Anmoniuk, 1, 3951;’
Schwefelwasserstoff und 0,8% Kohlendioxyd.Dus den Wuschtumm verlassen—i f
de Gas enthdlt nunmehr nur noch Spuren Schwefelwaeserstofi, aber den. )
gr¥ssten Teil der RKohlensHure und im cbm etwa 6 g Amnbniak., | |
Die aus dem Waschturm abfliessende FlUssigkeit, die in der Haupt -
sache Ammoniumsulfid enthdlt, wird Uber einen warmeauetauscher in |
~eine Kolonne gefuhrt deren unterer Teil mit Dampf -erhitzt wird. Die
'entweiohenden DAmpfe von Ammoniumeulfid werden auf etwa 709 gekihlt,
derart, dass ein im wesentlichen aus Wasser bestehendes Kondensut in
"~ die Kolonne zuruckgefuhrt wird, wdhrend Ammoniak und Uchwefelwasuer-
stoff mit verhdltnismassig wenig Wasser in einen Kihler gelangen und
dort zu einer 20- -25prozentigen Ammoniumaulfidlbsung kondensiert wer-~
den. Aus dem unteren Teil der Kolonne wird ein Abwasser abgezogen,

das ‘praktisch frei von ammoniek und ochwefelwasserstoff ist.

Beispiel 2,

StUndlioh leitet man 10000 cbm einee aus Ulschiefer geﬁ)nnenen A
Schwelgases mit 4 g ammoniuk, 5 g Schwefelwusserstoff und 84 Kohlen-
dioxyd im obm in @inen Glockenbodenwdscher, in den von oben 3 cbm

3prozentiges Ammpniukwaager eingefiihrt wérden. Die Aufenthultsduuer




- | 0a 0.2.12388.

x

des Gases betrigt wenigei als 1 Sekunde. lierbei wird der Schwetel~-
wasgerstofl des Gauses praktisch vollsténdig von dem Ammoniskwasser
aufgenommen; der Gehalt des Gases un Kohlendioxyd und Ammoniak wird
praktiech nicht verlndert. ‘

Die Flussigkeit aus demWaachturm gelangt in einen buttiger, der
mit heissér Schwefelstiure gefullt ist. Aus diesem entweicht ein Ge~
misch von Schwefelwasaeretoff und Wasserdampf , das gegebenenfulls
zur Vorwdrmung der aus dem Wuschturm kommenden FIUSSJgkeit dienen

kann, wﬁhrend das Ammoniak als Ammonsulfat gebunden wird und in ubli-

chﬂr ueis durch Zindampfen gewonnen werden kunn. Der Schwefelwasscr-
8toff ka

zu SchwefelsHdure verarbeitet werder, die dunn zur Fiillung

des ﬁttigere dienen kann.

Dus Verfahren des Patents ,.,(Anmeldung 1.60 204 IVb/26d) wird

,hier nicht beansprucht,

Paten}anspruchOV

Verfahren zur Abscheidung von ochwefelwaeseretoff aus Gasen, die
such KohlensHure und gegebenenfalls Ammoniak enthalten, durch iuswa-
schen mit Viusser in Gegenwart von Ammoniak bei gewdhnlicher lemperu~
tur, dudurch gekennzeichnet, dass die Befuhrungszeit des Guses mit

der Wuschfliissigkeit so kurz gehulten wird, dass pruktisch keine Koh-

lensdure durch die Feraigkeit aufgenommen wird.
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" Im Patent ..., (Anmlldung 1.60 %04 IVb/zsd) 1st gezeigt; dase
- man Gase, die Sohwefelwasserstof? und Kohlonsuuro und gegebsnenfally

;k Auloniak enthalten, in vorteilhafter Veise reinigen kann, wenn man
das Geas sgnaohot bei ge-bbnliehor Temperatur und kurger Berthrunge-
zeit des Gnneo.nit der Vasohfltssigkeit in Gegenwart von Ammoniak mit
_Wasser behandelt, dann 1n einer gweiten Waschstufe bei gewahnlioher
'Tomporatur, aber weaentlioh grbecerer Borﬂhrungozeit des Gases mit
P | der Fliasigkeit mit Wasser oder Gasvagser das Ammoniak abscheidet,
| aus @er hierbei gebildeten Plﬂseigkeit_rreiel Ammoniak gewinnt und
dieses der ersten Wasohstufe gufihrt. |
Im Patent .... (Anmeldung I1.60 46% IVd/264) 1st weiter goegeigt, '
dauo T boi der Bohln$1u55 derartiger Gase hiufig vor{o*lhaft iet,
wenn man 1n einer ersten !uoohotato in Gegenwart von Amnoniak das Gas
unter Autreohterhaltung einer kursen Bertbrangeseit des iGases nit der
Waschflllesigkeit mit Waseer oder Gaswasser behandelt, wobei man dieser
Waschstufe freies Amaoniak aus anderer Quollo oder auoh ein Gomiaoh
von Asmoniak und Kohlenskure, das auch nooh aohvotolwuauorotott ont-

h.lton kann, lutuhrt. oder wenn das su reinigende Gas sontigend Ammo-
niak enthilt, . nut eine Zufuhr von Anmoniak su dieser Vaschatufe Uber-~
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haupt vqrdiobtet, und aledann in einer sweiten lasohotnro das inm

Gas onthaltene Anmoniek entweder mit Wasser oder Gaswasser bei gris- e

" serer Boruhrunguzoit dea Gases mi% dor FlUssigkeit, oder aber nis
SHuren oder whssrigen Luoungon saurer Stoffe auswlsoht,

Naoh dem Patent .... (Anmeldung I.61 637 1V0/264) xann dieses
Verfahren auch in der Weise ausgefihrt werden, dase san das su ret-
nigende Gas in oiner oraten Stufe in Gegenwart von Ammoniak Bit Vas- -
ser behandelt und in einer sweiten Stufe daf noch im Gas verdleidben- f?;
de Ammoniak duroh schwer flUohtige, sohwach anorganische oder orga- T7ﬁ
ninohe Sduren, deron APmoniumoalzo in wlesriger Lﬁaung in der Hitso
gespalten werden, entfernt., Dasbei kpnn man die in der ersten Styfe

| gebildete Fllesigkeit odor dio daruua beim Erhitsen entweichenden

’Dhmpfe mit den oohwer fluohtigon schwaochen Skuren behandeln und da-
durch in uohvaohe gasftirmige 8luron einerseits und Ammoniak tndoror-
seits zerlegen und dieé schwer fluchtigen SMuren gowohl fur diese

. Zerleqmg ale auoch fir die Auﬂuohuns des Gases in der sweiten Stufh f‘";:f':";_‘_._,,_ .

- benutzen, | . | . 3

Es wurde nun gefunden, dass es in der ersten Waschetufe die-

868 Verfahrens vorteilhaft ist, dua gur vollesttndigen Auswaschung

.der schwachen gasftrmigen SHuren, wia Sohwefelwasserstof? und beszw.,
oder Kohlensldure aus den Gasen benttigte Amaonisk in fluesiger, gas-~
fvrmigor oder geltster Pora an verschiedenen stollon in die Vasohe
vorriohtung einsufithren, und swar bevor das Gas von den sohwaohen
gasfirmigen Suren befreit ist. Nen ersielt hiervei eine beaonders

weitgehende Reinigung una bentitigt dooh nur eine verhkltnismiesig

o : '.,‘
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geringe Menge Aammoniak. Das Verfahren beruht darauf, dass such bei
pLhr kurger Berlihrungszei zwisohen dem Gas und der ll.ohflﬂalig-
keit das Ammoniak schneller a sorbiert wird als Kohlensiure und
seldbst als sohwofolwascorctorik Infolgedessen wird bvei der tUdlichen
turmes aus dem eingefiihrten Rohgas das Ammoniak sehr viel rasoher
ébgesohieden 8le der Sohwefelwasserstofs und lndoro schwache gas-
férmige suuron. Hierdurch wird die fur die Aboorption suge fuhrse
Ammoniaknonge nur teilweise filr die Abscheidung der echwachen §iu-
ren ausgenutzt. Durch dae vorliogendo Verfahren wird nun durohidio
Zugabe des Ammoniaks an verschiedenen Stellen dafur gesorgt, dass
wilhrend ‘der Bindung der sohwachen gasfirmigen SMuren stets genligend

Ammoqiak anwesend ist, ohne dass das Ammoniak sunkchst aus den Gas

‘absorbiert und dadurch. der 'Bindung der schwachen gasfirmigen Siu-

~ ren ehtzogon wird.

Nan arbeitet gwecknliselig bei gewthnlioher Temperatur, etwa
gwisohen 15 und 25°, Man kann gwar auch boi tieferen Tomporaturen,
zZ.B. unter 0°, arbeiten; dabei $reten abor Sohwierigkeiten infolge
von Naphthslin-kuaoohoidungon suf, die su Vcrotoptungen der Wascoh-

: einriohtungon fihren und deren h&ufigec Ausdliapfen erforderlich ma-

chen. Will man nun bei gewthnlicher Temperatur Somefelwasseretoft

und EKohlensHure getrennt voneinander abeocheiden, so mues man so

/herfahron, dass man in der ersten Waschstufe die Boruhrungidauor

A

zwisohen dem Gas und dor'voéohfluaeigkeit eohr kurs wihlt. Nur une
ter dieser Bedingung wird hei gewShnlicher Temperatur in der ersten
Vaschatufe die Hauptmenge des Sohwefelwasserssoffs und faet koino

~ Bonlensiure aus den Gas sbgeaschieden, ' | 4

T o s TR U e

’:,,'.-

Arbéituweiqe nach dem Gegenstromverfahren ia unteren Teil des 'aaoh-f;
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Déa Verfahren kann teispielsweise in der Weiee auagofuhrt‘T
werden; dass man in einer Waachvorriochtung das Rohges, das g.B.
Ammoniak, Schwefelwasserstoff und Kohlenstiure onthllt, suniichst mit
einom kongentrierten Ammoniakwaseer kurze Zeit in BorUhrung bringt.
Vorteilhaft ist es dabei, wenn die Konzontration des Aamoniake in
der wissrigen tluuoigkeit 80 hoch iat, dass 1hro Amaoniaktension
?etwa dem Ammoniakgehalt des Rohgases ontaprioht oder sogar grideser
. als diese 1ist. Dadurch wiid zunkohst bei kurzer Berihrungsdauer dee
Gases mit der Lvoung Sohwefelwasserstoff und eine geringe longo Koh-
lensHdure, aber hdin Aamoniak aus dem Gas abgesohieden. Dts Gas, das
nunmehr den gleichen oder sogar einen htheren Ammoniakgehalt auf-

weist ale d,ﬁ Rohgas, au‘}don aber der Sohwefelwasserstoff schon su

einem erheblichen Teil entfernt ist, gelangt nun in einen anderen

Teil der Waschvorrichtung und wird dort im Gegenstrom ebenfalls :tf

kurzer Bertihrungsszeit mit Wasser geuaaobﬁn, wobei das im Gas enthal-
~Yene Ammoniak und der Sohwefelwasserstoff praktiaohrvollstandig ont-
fernt werden. Um den Ammoniakgehalt der zuerst angewandten Waech-
flusuigkeit nbgliohot woitgohond luoaunutsen, 1at oo z'ockmgbaig, '
die Ii.ohflﬁonigkeiton in den beiden WHhscherteilen getrennt :onoin-
. ander su halten; doch kann man die sus der laaoyvorriohtung abgeso-
| genen PlUeeigkeiten getrennt oder luohgemoi.num aufarveiten. Naoh -
" der Bohandlung verbleiten im Gas ndiknobh geringe Mengen Ammoniak,
die intwodor durch starke oder schwache Sluron'odor such durbh smre
Salsl¥sungen auu dem Gas entfernt werden. Sollen such nooh die lets-
ten inm Ooc vorhandonon Spuren Schwefelwssserstoff beseitigt werden,

00 kann msn des Gas einer Nachreinigung durch eines der uyliohou
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Verfahren, z.B., mit Hilfe von Polythionat- oder Sulfitbisulfitlseun-

gen oder auch mi¢ Gasreinigungsmassen oder aktiver Kohle, unterwer-

fen.

1
Anstatt das Ammoniak in wiesriger [Ysung susuftihren, kann

man auch gasfirmiges Ammoniak in die '&oohvorriohtung einfihren.
lan kann auoh so voraehen, dase man die im jntoron Teil dor

_laeohvorriohtung abfliessende Flissigkeit, deren Anmoniakgehals fur

die Autnahme von schwachen gasfirmigen SHuren nioht susgenut st iet,

im Kreislauf in einer oder mehreren Stufen in die Wasohvorrichtung

zuruokfuhrt und gegebenenfalls nooh weitere Mengen Ammoniak stufen-

weige einfuhrt. Diese Arbeitsweise ist boaonderu vorteilhaft bvei

der Abaoheidung von KohlensHure aus Gasen. -
Das fiir das Vorfahrln bendtigte Ammonisk kann durch Zerlegen

der bei der Ganroinisung gewonnenen Amﬁoniumoarbonat- oder Ammoniun-

sulfidl¥sungen hergestellt werden oder auch aus fremder Quelle stame

ﬂ:i!nislg.
Man leitet stunddich 5000 obm Kokereigas mit 8 g Ammoniak,
10 g Sohwetelwaeaeratorf und 60 g Kohlensﬁure im otm durch die lei- !

mehn 'y

tung 1 {n einen Waschturm 2, der 8us einer Anzahl aureinendergeaetz~
Yer Sohtisse besteht. In den untersten Sohuss 3 wird durch die Leitungli
4 3-4prozentigeo Anmoniakwasser eingefihrt, Das Gas bleibt mi4 dieser
FlUssigkeit etwa 1 Sekunde in BerlUhrung. Dabei wird der Schwefelwas-
sefaforrgehalt des Gases auf 6 g im odba herabsésoiat, wihrend der
Annoniakgehslt auf etwa 12 8 im odm steigt., Die gebrauchte Plligaig-
keit enthills donlqua dem Gas aufgenommenen Sohwefelwasserstoff als
Ammoniumodifld und flieest Uber die Leituhs 5 1a das Sammelgetl,o 6.
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Das Gas 4 rohetreiohf nun weitere Schilsse 7 des Waschturmes und

 wird hier mit stUndlich 5 cbm Wasser berieselt, das durch die Lei-

.Vtuhg 8 zugefilhrt wird. Die Berlhrungsseit des Gases mit dem Wesser
betrigt 60 Sekanden. Hierbei wird der Ammoniakgehalt des Gases

g

auf 0,2 g und der thwofolwabaorstoffgohnlt auf 0,1 g inm cbm herab- "
gesetzt. Die Wasohflussigkeit fliesst liver die Leitung 9 ebenfalls '}j

in das Sammelgefliss 6. DBISGBB wird schliesslbh im obﬁilton Sohus*

10 des Wasohturmes 2 mit etindlich 0,5 obm einer QOprosontigon |
CD‘ Glykokoll-LUuung gewanohon, die durch die Loitung 11 zugefiuhrt &
‘ wird, Hiorduroh wird es vbllig von Aumonisk befreit und sieht damn
durch die Leitung 12 ab,

{! | - Die im SammelgefHss 6 sioh ansammelnde FlUssigkeit, die in ,
j der Hauptsache aus einer L8sung von Ammoniumsulfid'besteht, gelangt i
iber die Pumpe 13, die Leitung 14 und den WHrmeaustauscher 15, in
dem sie auf 85¢ orIarmt wird, in die. Abtreibokolon?e 16. Sie wird

dort mit Dampferhi 2%, wobei ‘mmoniay und Sohwefo}wadeeratotr sus-

b
Y

getrieben werden. Die entweiohenden DHmpfe werden‘im Kuhler 17 aut

etwa 759 geklithlt und daduroh von der Hauptmenge des Wasaers be~

C freit, das in die Eolonne 16 zuriokfliesst. Die verbleibenden Gage
- ~und Dﬁmpfé_gelangen {lber die leitung 18 in den Naschturm 19, deam
( durch die Deitung 20 die aus denm oﬁerpn Sohuss 10 des Waschturmes

2 abfliessende Glykokoll-Lbsung sugefithrt wird. Im unteren Teil
der Wasohvérriohtung 19 wird eine Temperatur von etwa 70 = 80°
autreoht erhalten. Durch die Leitung 21 entweichen aus dem Wasch- ,
turm der Schwefelwasserstoff und geringe Mengen KohlensHure, wﬁhrond
aus denm untoren Teil die ammoniokhaltige Glykokoll-bvaung duroh die

-l
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Leitung 22 abflieast. Sie gelangt iber die Pumpe 23 auf die Rege~

nerierkolonne 24, in der das 4mmoniak durch Brhltaen ausgetrieben

wird und durch die Leitung 25 abzient. Die regenerierte Glykokoll-
L¥sung fliesst Uber dle Leitung 26, die Pumpe 27 und den Kithler 28 |
Uber die Leitung 11 zurtiok in den obersten Schues 10 dOI Wasohturmes - -

2. Das durch die Loituﬁg 25 entweiohende Ammoniak kenn gum gresten
Teil abgozogen und fur beliebige Zweoke verwendet werden. Der Rest

gelarigt durch die Leitung 29 und den Kithler 30 als 3-4prozontigea

CD Ammoniakwagser iiber die Leitung 4 in den untersten Sohuaa, des
' Wagohturmes 2. Die Menge dieses Ammoniakwassers betrigt atundlioh

. 0,5 = 1 obm. Die ‘aus der Abtreibekolonne 16 urten ablaufends, prak-

. tisch von Ammoniak und Schwefelwasserstof? freie Flussigkeit gelagt ~ﬂ
Uber die Leitung 31, die Pumpe 32, den #armeauabaueoher 15 and den

Kihler 33 in die Leitung 34 und von dort Uber die Leitung 8 zuruck
in die mittleren Sohiisse 7 des Waschturmes 2.

Patentagsgruoh
Ausfuhrungsform des Verfahrena nach den Patenten .... (Annel-
@) dung 1.60 304 IVY/26d)y +4svee.o(Anmeldung I.60 465 IVd/26d) und
crsrnes (Anmeldung 1.61 637 IVb/26d), dadurch gekennzeichnet, dass

zur Abaohoidung von schwachen gasfirmigen SHuren und gegebenenfalls

Ammoniak aug 6aeon das zur ‘vollstindigen Auswaschung bendtigte Am-

moniak 1n flliesiger, gasfirmiger ‘oder gellster Porm an verschiedenen
i Stollen in die Waschvorrichtung eingefuirt wird, und swar bevor des

Gas von sochwachen gasftrmigen SHuren befreit ist.

g . | - 1,6.PARBENINDUSTRIE AKTIENGESEILSOHAPT
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085

Verfahren zur Reinigung von Gasen.

. Im Patent ... (Anmeldung 1.60 304 1Yv/264) 1s% geseigt, daes
man Gase, die schwache gasfirmige Clqroa. vie Sohwefolwasserstoff
und Kohlenstiure, und gegebenenfalls Ammonisk enthalten, in oinﬁicbor

‘Weise reinigen kann, wenn man das Gas sunlichst in Gegenwart von
‘Ammoniak mit Wasser behandelt, dann in einer sweiten Waschstufe nft
Wasser oder Gaswasser das Ammonisk abscheidet, sus der hierbei ge-
bildeten Plusaigko{t troiou knnoniak gevinnt und dieses der ersten
Iaaohstuto~zufuhrtr loqn die Gase als schwache gasfiirmige Skuren
Sohwefelwasserstoff neden Kohlensiure enthalten, ist es besonders
vorteilhaft, in d¢f~er‘ten Waschetufe durch kurse Bertihrungszeit
des Gieea mit der wliohfluaoigkoit praktisch nur Sohwefelwasser-
stoff zu entfernen, 1n;dor z;oiten 8tufe aber eine wesentlich grie-
sere Berlhrungszeit des Gases mit der Piiseigkeit sufreoht zu er-
haltoq. :
In Patent .... (Anmeldung 1.60 465 1Vd/264) ljt veiter geseigt,
dass o8 bei der Behandlung ion Gasen, die Sohwefelwasseratoff und
Kohlensliure und 3ogobonen{011| Ammonisk anthaltcn, hilufig vorteil-

haft ist, wenn men in einer ersten Waschstufe in Gegenwart von

Ammonisk das Gas unter Aufreohterhaltung einer kursen Bcruhrdngosoit o !

des Gases mit der Wasohflilssigkeit mit Wesser oder mit Gacwasser

behandqlt,-woboi men dieser Vaschastufe freies Ammoniek sus anderer
, 2
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Quelle oder auch ein Gemisch von Ammoniak und Kohl‘Pauuro, das auoch
noch Sohwofolvao-eratoff enthalten kann, zufuhrt odor, wenn das su
reinigende Gas gonugond Ammoniak enth¥lt, auf eine zd}uhr von Aamo-
nisk su dieser Wasohstufe Uberhaupt vorsiohtot. und dladann in einer
sveiten Wasohstufe das 1n Gas anthlltono Anndniok entweder mit Vasser
Oder Gaswasser bei grisserer Boruhrungaaoit des Gases mit der Pltis-

" sigkeit oder aber mit Sluren oder whserigen Lisungen eaurer Stoffe |
auswisoht, _

Es wurde nun gefunden, dage es 4sondoru vorteilhatt 1ot,wonn
ian das nach Entfernung der schwachen gaafbrmigen Sluren noch 1n
Gas vertleibende Ammoniak mit Hilfe ech-or fllchtiger, schwacher
anorganieohor oder organischer Siuren aus dem Gas entfernt, deren
Ammoniumsalse in whssriger LVsung io der Hitse in freies Ammoniak
~uand die. betreffende schwaoche Buuro|goopa1ton werden. Boi‘Liols-eice
'oignon eich fur diooon/Z'ook wBoorigo LYVsungen von Zitronenstiure oder
von Aninooarbon- oder Aminosulfonsiuren, wie s.B, Glykokoll, oder
auch von Phonolon, £.B. Phenol und ‘seinen Homologon.

Die Anwonduns solcher sohwer flUohtigen schwachen SHuren fiir
die vollstindige Abnohoidugg.deo Ammoniakesus dem Gas ist deehalb
besonders vorteilhaft, weil die Birﬂhrungezlit swischen dem Gas und
- der SHure nur vorhaltnium&eeig kure zu sein bruuoht, oodaae Wasohe
vorrichtungen mit kleinem Rauminhal¢ verwendet werden ktnnen. Gleiohe
zeitig bietet die Annondung dieser SHuren den Vorteil, dase das Ammo-
niak in freiem Zustande gewonnen wird und aledann im Bedarfefalle
dgr ersten lceohaturp sugefuhrt werden kann.

Besondere Vorteile bietet das Yerfahren dan+. wenn die in der
ersten Waschstufe gebildete, Ammoniak und Sohwefelyasserstoff oder
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Kohlenslure oder beide enthaltende Plueaigkoif.duroh Behandlung -
sei o8 der Pluseigkeit solbet, sei es der aus ihr durch Erhitzen
entwickelten Diupfe - mip sohwer fluochtigen schwachen SHuren der-

art gerlegt virq. dage einer-oita'eohwéfolualuoretorf und bdesgw,

oder KohlensHure, andererseits Ammoniak in freiem Zueteande gewon-
nen werden. Nan kann dana die gleichen sochwachen Sluren auoh fur
die Abscheidung des roatliohon Avmoniaks aus dem Gas benutzen und

: gegebenenfalls die bYei den beiden VQrfahrencntufon anfallenden

L¥sungen von Ammoniumealzen der sohwer flUchtigen schwachen Shuren
gemeinsam durch Erhitsen von Ammoniak befroign.

Wenn das su reinigende Gas nur sohvofolvaanorstoff und gege-
benenfalls Amnoniak onthﬁlt, 80 kann man in der oraten Waschstufe
eine kurzo od r lange Boruhrungadauor des Gases mit der Waachflue-
sigkeit wahle » da in beiden PHllen eine genligend weitgehende Ent~
fernung des Sohwefelwasserstoffs aus dem Gas eintritt. Bnthélt das
Gas nur Kohlenslure, gegebenonfallc neben Ammoniak, so muss die
Berilhrungszeit in der oraton Waschstufe erheblioch grisser sein, da
anderenfalls eine ausreichende Entfernung der KohlensHure night
mtglich ist. Bnthéls aber das Gas sowohl Sohwefelwasserstoff als awh
Kohlonsﬁuro, gogebenénralls_nebon Aamoniak, und 8011 der Schwefele
waseerétoff mglichst frei ;dn Kohleneliure gewonnen werden, so muss
man die erate Waschstufe unterteilen, derart, dase zunﬁohst bei
kurger Boruhrungazeit des Gases mit der Fltissigkeit im wesentliochen
der Sohwefelwasserstoff und erst dann bei grisserer Boruhrunsszoit
die KohlensHure entfernt wird.

.
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Man fihrt etUndlich 1000 obm eines Gases, das duroh Umsetsung i,
von Wassergas mit laaeerdaabf erhalten wurde und 33% Koblensture, -
3# Kohlenoxyd, 63% Wasserstoff, 0, 5% 8tickstoff und 0,5% Methan .
enthllt, durch die Leitung 1 in einen Waschturm 2, npohdem gle mit fi
stiindlioh 600 obm Ammoniak, das durch die Leitung 3 eingefthrt B
wird, vermisoht sind. Ip dem Wasohturm wird das Gae\ﬁit einer
darch die Loituns 4 sugefihrten gekihlten Ammoniumcarbona tl¥sung

berieselt. Dabei wird der Kohlenshuregehalt des Gases auf C, 1% 1

herabgesetzt, wﬁhrend eein Anmoniakgehalt nunmehr § g im cbm be-
trigt. Dag Gas gelangt nun {iber die Leitung 5 in eirien sweiten i

Waachturm 6 und wird dort mit stindlich 4,5 ovm Xylenol berienelt

das durch die Leitung 7 zugefihrt wird. Das nunmehr vonm Ammonia#
befreite Gas wird im oteren Teil 8 dieses Waschturmes noch mit go-

/ktthltem Wasser behandelt, dae durch die Leitung 9 szugefiihrt wird. .
und die letzten Spuren Xylenol aus dem Gas beseitigt. Dieses Wasch- ;g};
wasser gelangt dann iber dio Leitung 10 und die Pumpe 11 und die :
Leitung 12 bei 13 in den oberen Teil des Waschturmes ” und wird

| in den tiefer gelegenen Teilen des Turmes der Ammo..umcarbonatls-
sung sugefithrt. Die aus dem‘Waeohturu 2 unten abfliessende LYaung,
die 15 = 20% Ammoniak, im wesentlichen ale Ammoniumcarbonat, ent- 0
h#lt, wird durqh die Leitung 14 und diéPumpe 15 abggfuhrt. Ein Teil j}
gelangt Uber die Leitung 4 zuriick in den wapohturm 2, wihrend der ‘
andere Teil (sttindlich etwa 2,5 obm) durch die Leitung 16 Uber
einen Wirmeaustauscher 17 und die Leitung 18 einer Abtreibekolonne

19 zugefiihrt werden. In dieser wird die L¥sung erhitzt, wobei ein
Ammoniak, Kohlensiure und Yasserdampf enthaltendes Gemisoh ent-
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weioht, das im Klhler 20 teilweise gekithlt wird. Das hier koaden-

sierte Wasser fliesst in die Abtreibekolonne 19 zuriok, wﬂhiend :
das Ammoniak und die Kohlenskure mit verhdlinismiiseig wenig Wasser-
dampf durch die Leitung 21 abgeflhrt werden. Die wiserige Pliis-
sigkeit, die aus dem unteren Teil der Abtreibekolonne 19 abfliesst, o
gelangt Uber die Leitung éZ,dio Pumpe 23, den WHrmeaustauecher 17
;uhd den Kthler 24 in die L,itung 9 und wirdtLuf diess Veise in
den Ereisleuf surtiokgefUnrt. Die duroh dis Leitung 21 absiehenden,
Ammoniak und Kohlensiure enthaltenden Dédmpfe, die 1h Kthler 20 auf

- otwa 750 abgekithlt eind, werden in einen Waschturm 25 geleitet und
dort stundlich mit 4,5 obm Xylenol berieselt. Im unteren Teil die-
ses Turmes hHlt man eine Temperatur von etwa 70-90° aufrecht, wih-
rend im.oberen Teil eine Temperatur von etwa 30-40° herrsoht. In
diesem Turm wird das Ammoniak durch das Xylenol gébundon, wdhrend
die Kéhlensuure duroh die Lgitung 26 entweioht, im Turm 27 mit

- Wasser gewasbhen wird und durech die leitung 28 einer beliebigen
Verwendung zugefiihrt wordeg'kann. Dag aquem Turm 27 ebfliessende
.Waeser gelangt Uber die Leitung 28 in den obteren Tﬁil der Abtrei-
bekolonne 19. Aus dem unteren Teil dea Nasohturmes 25 wird durch
die leitung 26, die Pumpe 27 und die Leitung 28 das’.ammoniakhal~-
tige Xylenol abgefiihrt uhd in die Kolonne 29 eingefithrt, in der

-'ee auf 100° erhitzt wird, Hierbei entweicht das Ammoniak und ge-
langt {iber die Leitung 3 ernsut in den Waschturm 2. Das von Anmo-
niak befreite Xylonoi}gelangt Ubor die Leitung 30, die Pumpe 31
und den Kuhlof 32.4n die Leitung 7 und von dort erneut in den
Wasohturm.G. Das aus diesem abfliessende, bereits etwas Ammoniak | ,
enthaltende Xylenol wird Uber die Leitung 33, die Pumpe 34 und die 513;"
Leitung 3% dem Waschturm 25 gugefunrt, {
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l. Weiterbildung des Verfahrens nach Patent...(Anmeldung
I.60 304 IVb/264) und Pathnt ..., (Anmeldung I.60 465 1Vb/264),
daduroh gekennzeiohnet dgss das zu reinigende Gae in einer R

~ ersten Stufe in Gagenwart von Ammoniak mit Wasser behandelt und
in einer zweiten Stufe dus nooh im Gas verbleibende Ammoniak
~durch eohﬁer flUohtige, soh&éohe anorganische oder organische

Séluren, deren Ammoniumsalze in Wussriger L8sung in der liitze

gespaltén-werden; entfernt wird,

2. .Vegfahron naoh Anspruch 1, dédurch gekennzeiohnot, dass
-die in def orsten 8tufs gebildete Mluseigkeit oder die aus ihr
beim Erhitzen entaeichenden Démpfe mit den eoqner flloht igen,
schwachen SHuren behandelt uni dadurch in schwache, gasférmige
Sauren einersgeits und Ammoniak andererseits zerlegt werden, und
dasa die schwer fluchtigen Sduren sowohl fiir diese Zerlegung,

als auch fr die Auswasohung des Gases in der zweliten Stufe be-
natzt werden, |
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Yerfahren zup Reinigung von Gaggn,

Zusatz gum Patent ..., (Anmeldung I.6C 304 IVb/264),

’ Im Patent ,... (Anmeldung 1,60 304 IVb/26d) it gezeigt, dass.
man Gage, dio schwaohe gasftrmige suuren, wie Johwefelwasseretqff
und Kohlendioxyd, und g8ogebtenenfalls Ammoniak enthalten, in vorteij-
haf ter fleise reinigen kann, wenn man 8ie zunlochst in Gegenwart von
Ammoniak mit Wagser behandelt, dann in einey zweiten Waschstufe mit
Vasser oder Gaswasser 4das Ammoniak atschoidet, aug der hierbei ge-
bildeten Fluaaigkeit freies Ammoniak gewinnt und dieses der ersten
ﬂasohetufe zufihrt, Es igt dort wetiter gezeigt, dass-es hierbveti,
wenn die Gase sowohl Schwefelwasserstoff als auch Kohlensiure ent-
halten, vorteilhaft ist, in der ersten Waschstufe durch kurze Beriih-

,rungazeit des Gages mit der WagohflUssigkeit praktisch nur Schwefel-
Wagserstoff zu entfernen, in der zweiten Stufe aber eine wesentlich
grtssere Berilhrungszeit des Gases mit der FlUssigkeit aufreoht zu
erhalten.

Es wurde nun gefunden, dass diesges Verfahren noch dadurch ver-
einfacht werden kann, dascs man die Gewinnung von freiem Ammoniak
aus der in der zweiten Stufe gebildeten Waschflissigkeit vermeidet
und statt dessen der ersten Waachetufe freies Ammoniak aus anderer

Quelle oder ein Gemisch von Ammoniak und Kohlenshure zufihrt, das

auch nooh Sohwefelwaseeratofr enthalten kann, oder, wenn die Sohwe
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- das bei der Kilhlung der Rohgase anfillt, entweder fur sich oder ge-
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felwéséerstoff und KohlensHure enthaltenden Gase genligend Ammoniak
enthalten, auf eine Zufihrung von Ammoniak zu der ersten Wasohstufe
tiberhaupt verziohtet Die Zufuhr von freiem Ammoniak aus anderer
Quelle - oder von Ammoniak-xohlenaaure-oemieohen gur ersten Sture ist :
stets dann notwendig, wenn der Ammoniaigehalt des Gases nicht aus- ??
reioht, um in der ersten Wasohatufe den Yohwefelwasserstof? weit- ﬁ

gehend oder praktisch vollstiindig aus dem Gan\Su entfernen. Sie kann

aber auch erfolgen, wenn der Ammoniakgehalt ded Gases an sich schon :
genligend éroes ist, Ebenso wie bei dem Verfahren deé Hauptpatents Tﬁ?
ist es hier wesentlioh, dass in der ersten Waschotute, in der das
Gas mit Wasser oder Gaswasser gewasohen wird, eine kurze Boruhrungs-
zeit des Gages mit der Wasohflﬂaaigkeit aufrecht erhalten wird,

denn nur dann gelingt es, den Schwefelwasserstoff zum gréssten Teil
aus dem Gas su entfernen, wahrend die gleichzeitig im Gas vorhande-

ne Kohlenstiure nur in geringer Menge aufgenommen wird,

Die anzuwendende Vassermenge riohtet sioh nach dem Ammoniak- und
Sohwefelwaeaeratoffgehalt des Gases und nach dem Grade der gewunaoh-
ten Auawaeohung. Palls der Sohwefelwasserstoff sohr weitgehend aus-
gewaeohen werden goll, wird man zur Auswaschung Vasser, das zweok-
nHgsig gut gekilhl¥ ist, nehmen; falle nur ein Teil des Sohwefelwas-

‘serstoffe ausgewaschen werden soll, kann sauch verdinntes Gaswasser,

misoht mit Vasser benutzt werden, Palls der Uberaohuae an Ammoniak
gegenitber denm Sohwotolwaaeerutoff sehr sroas ist, kann ebenfalls

verdtnntes Gaswasser bereits eine geniigende Menge Sohwefelwasser-

[

stoff auswaschen, Der Vorteil der Verwendung von verdiinntem Gaawasser 55§f
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an Stello von Wasser beruht darin, daae gumindest ein Toil den Gas-
wassera nur einmal abgetrieben zu werden brautht, )
Das nach der ersten Waschetufe im Gas verbvleibende Ammoniak kann
entweder, wie bel dem Verfahren des Hauptpatents, i einer zweiten
Wasohstufe mit Waeser oder Gaswasser oder nit beiden im Gemisch oder .
nacheinander unter Aufrechterhaltung einer wesentlich grdsseren Berith-
rungezeit des Gases m;t der FlUseigkeit ausgewaschen werden, wobei

'

eine wiserige Lisung gebildet wird, dio neben Ammoniak auch Kohlenstu-
re und gegebenenfalls Schwefelwaeeerafoff enthiilt, oder man kann das

Gas unmittelbar mit 3Huren oder wissrigen L¥sungen saurer Stoffe be-
handeln und auf diqée Weise das Ammoniak entfernen.

Arbveitet man in der zweiten Waethtute mit Wasser oder Gaswasser
alo WasohflUssigkeit, 80 kann man aus der abfliessenden LYsung Ammonid .
und Kohlonsaure und gegebenenfalls Sohwefelwasserstoff in der ubliohon
Weise durch Erhitzen abtreiben und das so erhaltene Dampfgemieoh un-
mittelbar der ersten Waschstufe sufithren, z.B, indem man o8 dem Rohgas
vor seinem Eintritt{ in die erste Waschatufe beimischt., Man kann aber

b

auch die Zufuhrung von Ammoniak zur ersten Wasochatufe, wenn eine sol-
ohe vorgenommen wird, daduroh bewerkstelligen, dacs man in der glei~
chen WYeise aus denm Gabwéaser, das bei der Kihlung des Rohgases vor der
ersten waeéhstufo gebildet wird, ein'Ammoniak und Kohloné&ure und

| gegebenenfalle Sohwefelwaaserstoff enthaltendes Dimpfegemisch ergeugt
und dieses dem Rohgae vor seinem Eintritt in die erste Waschstufe zue
fuhrt, zweokmuoaig vor dem Kuhler.
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Will man bei der ersten Waachatufe Ammoniak aus fremder Quelle

zufihren, 8o kann dieses beliebigen Ursprunge sein und gegebenenfallé
~ . auch nooh KohlensHure und Sohwefelwasserstoff enthalten,
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nittelbar auf konzontriortén Ammoniakwasser verarbveiten oder auoh
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Wenn das su reinigende Gas von vornherein genligend Ammoniak |
onth&lt, oder wenn Ammoniak aus andaror Quelle zugefUhrt wird, um iﬁﬁ
eine Absoheidung des Sohwerelwaoseretoffa in der ersten Waschstufe
zu4ermbgliohen,.kann man die gebrauchte Wasohflussigkeit der sweiten

gtufe in an sioh bekannter Weise duroh Abtreiben des Ammoniaks un-

die beim Abtreiben ontwiokolton Dimpfe auf SHuren oder wissrige Ly-

'sungen saurer Stoffo oinwirken lagsen und auf diese Weise Ammonsalze
gewinnen. Im letzton Falle kann man, ebenso wie bei der Auawnnohung
des nach der eraten Waschetufe im Gas verbleibenden Ammoniaks durch 'iﬁ’
3Hduren oder wissrige L¥sungen saurer‘Stoffe, beispielsweise Sohwefel~
sHure, Salpetere&grg, Abfallschwefelsture der Benzolraffination oder
auoh‘wussrise Lvsungeh von schwefliger SHure oder von solohen Sulfi-
ten oder Thionaten verwenden, die nooh Ammoniak'binden kUnnen.,

[ In;doé ersten Waaohbtufq'wirdi wie beli dem Verfahren des Haupt-
ratents, eine whHosrige Lisung gewonnen, die im wesentlichen Ammoniak
und 3chwefelwasserstoff enthdlt, Aus ihr kann in einfacher Weise
durch Abtreiben eine konzentrierte Sohwefelammonl¥sung gewonnen wer-
den, die dann in béliebiger Weise weiter verarbeitet werden kann,
*ihrt man die zwelite Waschstufe mit Waaeer'oder Gaswagser durch, so
kann man auch die Waeohflussigkéiten der ersten und zweiten Jtufe ‘f_ f
gemeingsam aufarbeiten, indem man das Ammoniak in der Ublichen Weise ?
abtreibt und dann entweder auf konzentriertes Ammoniakwaeaqr oder - |
auf Ammonsalsze verarbeitet. ' ;i]

‘Fihrt man der eraten Waeohethfe Ammoniak zu, so muss sich des- o

eén Menge nach der Menge des im Gas enthaltenen Schwefelwasserstoffs

B e
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r%phton. Die in der ersten Stufe anwesende Ammoniakmenge muss auf

alle FHlle so gross sein, dass der'sdhwofolwaoeorotoff gebunden

' werden'kann. 3ie kann aber auch wesentlioch grbaser sein.

Ebenso wie das Verfahren des Hauptpatents kann auch das Vor-
liegende unter gewthnlichem oder auch unter erniedrigtem oder er-

" hUhtem Druck durohgefihrt werden, Will man das gereinigte Gas un-
tér érhbhtemﬁvruok vérwendon, z.Bs filr die Ferngasversorgung, so
kann es zwdokmuaais eein, die eraete JVasohstufe in zwei Jtufen zu
zerlegen, in deren erster das. Gas Sei‘gew&hnlichem Druck von einem
Teil des 3Johwefelwasserstoffs vefreit wird, whhrend der Rest des
Schwefelwasserstoffs weitgehend oder praktisch vollstindig in der
gwelten Stufe unter erhtthtem Druck ahéeeohieden wird, Das Gas ent-
‘hiilt dann nar noch geringe Nengen éohwetelwaaserstotf. sodass eine
etwa erforderiiohe Nachreinigung, 2.B, mittels Raseneimenerz oder
aktiver Kohle oder mit Aufschliimmungen von basisch reagierenden s
Mefailoxyden, wie Kalk, oder mit Bisulfitldeungen, in einfacher Wei- fiﬁ f
8e und in wenig Raum beanspruchenden jorribhtungeddurchgefﬂhrt wer-
den kann,

Belepiel,

Man fuhrt stilndlioch 2000 obm Kokereigas durch die Leitung 1
(vergl. die anliegende Zeichnung) in den Kthler 2, in dem das Gas
auf 25° geklihlt wird, Hierbgi werden 800 Liter eines Gaswassere
abgesohieden, das im Liter 10 g Ammoniak, 18 g Kohlendioxyd und 5 g
Sohwqfelwaeeergtoff enthdlt und sich im'Behalter 3 sammelt. Das Gas

enthH1t hiornach etwa 15 g Ammoniak, 10 g Schwefelwasserstoff und

50 g Kohlendioxyd im obm, Es gelangt durch die Leitung 4 in den

-6-
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Glookehbodenwaebher 9y in dem es mit 1,5 cbm Waseer,Adas durch die

- leitung 6 zugefuhrt wird, berieselt wird. Hiervei wird das Gas go-
welt gereinigt, dass es im obm noch 6 = 7 g Ammoniak, 0,2 8 Scﬁwefel-
wasserstoff und 45 g Kohlendioxyd enthilt. Die abfliessende Flussig~
- kelt sammelt sich im BehHlter 7. Das Gas gelangt durch die Leitung 8
~hunmehr in den Waschturm 9, in dem duroh die Leitung 10 etwa 0,5 cbm
Wasses und/durch die Leitung 11 das Uber die Pumpe 12 aus den Behtl-
by 3‘zugefugte Gaswagser eingefihrt wird. Das ger;inigte Gas ver, -
‘llset den Waschtura durch die Leitung 13. Es enthilt nur nooh geringe

‘Mengen Ammoniak und daneben im obm etwa 100 mg Sohwefelwasserstoff

. und 2% Kohlendioxyd. Die aus dem Waschturm 9 abfliessende Flussigkeit -

(etwa 1,3 obm) sammelt sioh im BehHlter 14 und gelangt von dort tber
die Pumpe 15 und die’Leitung 16 in oinen Abtreibver 17, in dem sie er-
hitzt und von Ammoniak, Kohlendioxyd und SOVWQfelwaaeeratoff befreit
wird. Die hierbei entwickelten Dimpfe entweichen durch die Leitung
18 und werden durch diese in das bei 1 sugefiihrte Rohgas zuruokge—
fuhrt. Die FlUssigkeit, die sich in dem Behtlter 7 sammelt und die

: im Liter etwa 11 g Ammoniak und 12 8 Schwefelwasserstoff enthilt,
gelangt Uber die Pumpe 19 und ‘dieleitung 20 in einen sweiten Abtrei-
ber 21 und wird dort erhitgt. In dem Dephlegmator 22 wird eine Tem~
'peratur von etwa 70° aufrecht erhalten. Die entweichenden Dtimpfe
gelangen in den Kihler 23 und werden dort zu einer Sohwefelammon-

ldsung mit einem Ammoniakgehalt von etwa 20% kondensiert, die sioh
; im BehHlter 24 gammelt,
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Welterbildung des Verfahrens nach Patent .... (Anmeldung
1.60'304 IVb/26d), dadurch goekennzeichnet, dags bei dey Behand1lung
von Gasen, die SOhwofelwaqaerstoff und Kohlens#iure und gegebenen-
falls Ammoniak bnthalﬁen, in einer ersten Waaohetufe in Gegenwart
von Ammoniak das Gas unter Aufrechterhaltung einer kurzen Beriih-
rungeszeit des Gases mit der VaschflUssigkeit mit Wasser wnd/oder mit
Gaswasser behandelt wird, wobei dieser Waschstufe freies Ammoniak
aug andor@r Quelle oder aber ein Gemisoh von Ammoniak und Kohlen~
slure, das auoh nooh Sohwefelwasserstoff enthalten kann, gzugefiihrt
wird, oder, wenn das zu reinigende Gas genlgend Ammoniak enthiilt,
auf oine Zufihrang von Ammoniak zu dieser Wasohstufe verzichtet wer-
den kahn, worauf in einer zweiten Waschatufe das‘im Gas enthaltene
Ammoniak entweder mit Vagger Bder Gaswagser vei gr¥sserer Beriih-
‘rungazeit des Gases mit der Fluseigkeit oder aber mit 3Jiuren oder

wdserigen LYsungen saurer 3toffe aussewaschen wird.
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