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Vorwort.

Die Fabrikation der Ammoniaksoda bildet einen der wich-
tigsten Teile der chemischen Grofiindustrie. KEs werden in
Deutschland jéhrlich rund 300000 tons Soda nach dem Ammoniak-
verfahren hergestellt; dieselben reprisentieren einen Wert von
rund 30000000 Mark.

Das Fabrikationsverfahren ist im technischen Sinne un-
gemein interessant; das Studium desselben ist fiir den tech-
nischen Chemiker so lehrreich wie kaum ein zweites. Apparate
und Verfahrungsweisen der Ammoniaksodafabrikation kénnen
vorbildlich fiir andere Industrien wirken.

Die Herausgabe einer grofleren Monographie des Am-
moniaksodaverfahrens erscheint aus obigen Griinden angezeigt;
bisher ist eine solche nicht vorhanden. Allerdings ist im dritten
Bande des ausgezeichneten Werkes von G. Lunge ,Handbuch
der Soda-Industrie und ihrer Nebenzweige“ auch das Ammoniak-
verfahren ziemlich ausfithrlich behandelt; indessen enthilt jener
Band in der Hauptsache die Beschreibung anderer Materien.
Die Ammoniaksoda nimmt nur den fiinften Teil des Bandes ein.

Im vorliegenden Werke sind sowohl die Einzeloperationen
wie auch der Betrieb im Zusammenhang genau beschrieben.
Zu diesem Zwecke sind ausfiithrliche Pline ganzer Fabrikanlagen
beigegeben.

Natiirlich kann und soll das Werk nicht dazu dienen,
jemand, der die Ammoniaksodafabrikation nicht aus der Praxis
kennt, zum Bau und Inbetriebsetzung einer Anlage zu befihigen.
So speziell kann man ein Werk kaum verfassen. Es mull
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hier stets im Auge behalten werden, dafl bei jedem Neubau
lokale Verhiltnisse berticksichtigt werden miissen. Das gilt wie
fiir alle Fabrikationen, so ganz besonders fiir die Ammoniak-
soda. Es ist ferner auch sehr schwierig, eine Anlage in Betrieb
zu setzen, selbst wenn sie tadellos angelegt ist. Dazu gehért
stets ein praktisch erfahrener Fachmann.

Es ist versucht, bei jedem einzelnen Teile des Betriebes
thermochemische Berechnungen durchzufithren, um den Wirme-
bezw. Kraftverbrauch theoretisch festzustellen. Diese Berech-
nungen konnten selbstverstéindlich nur anndhernd ausgefiithrt
werden, da es an den nétigen Grundlagen vielfach noch fehlt.
Ich mufl in diesem Falle um giitige Nachsicht bitten. Aber
wenn man sich auch auf die betreffenden Berechnungen nicht
iiberall fest stiitzen kann, so haben dieselben doch immerhin
einen gewissen Wert.

Uber die GroBe der Produktion einzelner Fabriken und
auch der einzelnen Lénder konnten solch genaue Mitteilungen,
wie sie wiinschenswert sind, leider nicht gegeben werden. Be-
stimmte statistische Angaben legen mnicht vor, man ist auf
Notizen in der Literatur und Mitteilungen unter der Hand an-
gewiesen. KEs wird in der Ammoniaksoda-Industrie noch viel
Geheimniskridmerei getrieben.

Bremen, Januar 1904.

H. Schreib.
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Einleitung.

Entwicklung der Ammoniaksodafabrikation.

In fritheren Zeiten wurde Soda entweder aus der Asche von
Seepflanzen (Barilla, Kelp, Varec) gewonnen oder in geringeren Mengen
auch als Bodenausschwitzung bezw. aus den Ablagerungen einiger
Seen (Trona, Urao) erhalten. Alle diese Priparate waren unrein. Viele
enthielten nur 10—30 9, Natriumkarbonat, einige allerdings bis 70,
indessen hatte die Mehrzahl kaum einen héheren Gehalt als 30 9.

Zur technischen Verwendung gelangte namentlich die Soda aus
Pflanzenasche, besonders die an der spanischen Kiiste gewonnene Barilla.
GroBe Ausdehnung komnte die Gewinnung der Soda aus den Meeres-
pflanzen naturgemif nicht annehmen. Die Methode der Darstellung
war sehr primitiv und daher teuer; Soda stand infolgedessen sehr hoch
im Preise. Der Konsum war nur gering, die Hauptmenge wurde zur
Seifendarstellung benutzt. Von der Barilla gelangten im Jahre 1834
noch 12000 tons aus Spanien nach England?), 1850 nur 1744 tons,
1856 2730 tons und selbst 1864 noch 1262 tons. Seitdem scheint aber
diese Industrie vollig eingegangen zu sein bis auf Darstellung fur den
lokalen Verbrauch. Im Anfang des 19. Jahrhunderts wurde Kelp mit
ea. 109, Gehalt an Natriumkarbonat zu 11 £ pro ton verkauft, Barilla
mit 25%, Gehalt kostete 45 £ pro ton. Heute ist der Preis fiir 989 ige
Soda ca. 4 £ pro ton.

Gegen Ende des 18. Jahrhunderts gelang es in Frankreich, nach
dem Verfahren des Arztes Leblanc Soda aus Natriumsulfat auf kunst-
lichem Wege fabrikmafig herzustellen, indes zuerst nur in kleinem
MaBstabe. In England wurde das Verfahren 1816 eingefohrt und ge-
langte hier sehr bald zu viel groBerer Bliite als in Frankreich, dem
Lande der Erfindung. XEs entstanden in England zahlreiche Fabriken,
in welchen rastlos an der Verbesserung des Verfahrens gearbeitet wurde.

") Lunge, Handbuch der Sodaindustrie 1894. Braunschweig, Fr. Vieweg
& Sobhn. Bd. II, 8. 70.
Schreib. 1
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Die meisten wichtigen Verbesserungen, welche das Leblancverfahren
erhalten hat, sind in England entstanden. Zwar breitete sich das Ver-
fahren in den zwanziger Jahren fast in allen zivilisierten Li#ndern aus,
indes dominierte England bel weitem bis in die neueste Zeit, sodaf es
stets als das ,klassische Land der Sodafabrikation“ galt. Die Ent-
wicklung zeigen folgende Zahlen, welche Lunge a. a. O. als Schitzung
des englischen Sodaindustriellen Gossage angibt. In England wurden
darnach produziert an Soda 1824 = 100 tons, 1850—1860 = 3000 tons
und 1878 = 8000 tons pro Woche. Im letztgenannten Jahre betrug die
Produktion aller iibrigen Linder der Welt nur ca. 4000 tons pro Woche.

AuBer dem Leblancverfahren gibt es eine Menge anderer Metho-
den, nach welchen man Soda herstellen kann. Es ist indes bis in die
siebziger Jahre des vorigen Jahrhunderts hinein keiner Methode ge-
lungen, dem Leblancverfahren einigermafien ernsthafte Konkurrenz zu
machen, obwohl viele Versuche mit Aufwand grofer Kapitalien unter-
nommen sind. Die Verfahren arbeiteten stets teurer als das Leblanc-
verfahren; die meisten von ihnen sind vollig wieder aufgegeben.

In wirklich andauernden Betrieb, doch nur in verh#ltnismiBig
kleinem MaBstabe, kam schon in fritheren Jahren die Fabrikation von
Soda aus Kryolith und zwar in Deutschland, Déinemark und Nord-
amerika, Diese Fabrikation war zwar rentabel, doch konnte sie einen
groBeren Umfang nicht annehmen, weil das Vorkommen des Roh-
materials nur ein sehr beschrinktes ist. Kryolith wird in nennens-
werten Mengen nur auf Gronland gefunden!). Heute existiert nur
noch eine TFabrik von Kryolithsoda in Nord-Amerika. (Cf. Lunge,
a. a. 0., Bd. III, S. 150.)

Das einzige Verfahren, welches als bleibender ernsthafter Kon-
kurrent gegen die Leblancsoda aufgetreten ist und dasselbe heute in
den meisten Lédndern, England allein ausgenommen, vollig in den
Hintergrund gedréingt hat, ist das Ammoniaksodaverfahren. Dasselbe
wurde zuerst in der Mitte der dreifiiger Jahre des vorigen Jahrhunderts
praktisch ausgeiibt, jedoch ohne Erfolg. Erst seit etwa dreiBig Jahren
ist es zu groferer Ausdehnung gelangt und dann sehr schnell das
berrschende Verfahren geworden. Es ist viel dariiber gestritten, wer
der eigentliche Entdecker des Verfahrens ist. A. Vogel?) hat mitgeteilt,
dafl er einen Hinweis auf die Hauptreaktion des Ammoniaksodaprozesses:

Na Cl 4 NH, + H, 0 + €0, = NaH CO, + NH, Cl

1) Vor einiger Zeit fand sich eine Mitteilung in verschiedemen Tages-
zeitungen, wonach in Nord-Amerika gréflere Kryolithlager entdeckt seien, indes
ist Bestimmtes dar@iber nicht weiter bekannt geworden.

) Chem. Zentralblatt 1874, 98.



Entdeckung des Ammoniaksodaverfahrens. Vogel, Fresnel. 3

in einem Notizbuch seines Vaters gefunden habe. Diese Notiz soll aus
dem Jahre 1822 stammen, Damit wire im besten Falle bewiesen, daB
Vogel senior diese Reaktion gekannt hat. Da er jedoch iiber die
Ausnutzung derselben fiir die Praxis nichts geduBert oder verdffentlicht
hat, auch jedenfalls nie einen praktischen Versuch gemacht hat, so kann
er unmiglich als einer der Entdecker des Ammoniaksodaverfahrens ge-
nannt werden.

In der Chemikerzeitung 1889, S. 627, teilt R. Lucion einige
Stellen aus der Korrespondenz L. Merrimées an seinen Neffen Fresnel
mit. Diese Stellen lauten:

Paris, 5 aotit 1811.

<. ..Mr. Vauquelin a paru flatté de ta confience en Ilui
et va répéter tes expériences. Je suis allé le revoir avant hier.
I1 n’avait pas encore commencé. dJe pense, moi indigne, que tu
ne t’es pas trompé et ce qu’il y a de piquant, c’est qu'un trés
habile fabricant de Soude, Mr. Darcet, a essayé ton moyen . ..

31 octobre 1811.

. .. . Je rapporte encore de Mr. Vauquelin des promesses
de vérifier tes expériences et l’opinion ou il est qu’elles doivent
réussir. Ce qui me donne un peu plus confiance dans ces nou-
velles promesses, c’est qu’il doit charger son éléve Mr. Chevreul
de la besogne . ... En attendant tu pourrais employer tes
soirées & répéter un peu plus en grand ton expérience dans
I’intention de déterminer ce que tu perds de carbonate d’am-
moniaque.

Paris, 14 avril 1812.

. ... Thenard m’a répondu que ton procédé est bon, mais
il lui parait plus dispendieux que celui qu’on suit ... Cependant
il le trouve susceptible d’étre exécuté en grand, surtout dans ume
fabrique de muriate d’ammoniaque.

Hierzu bemerkt Lucion:

Vergleicht man diese Stellen mit einer Mitteilung L. Fresnels,
nach welcher der beriihmte Schopfer der modernen Optik vor Auf-
nahme seiner optischen Studien sich besonders mit der billigen
Herstellung von Soda aus Kochsalz beschiftigt habe, so gelangt
man notwendigerweise zu der Folgerung, daB es sich hierbei um
Gewinnung von Soda aus Kochsalz und Ammonkarbonat unter

Bildung von Chlorammonium gehandelt hat.
1*
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Diese Beweisfithrung scheint mir denn doch auf so schwachen
FiiBen zu stehen, daB man daraufhin Fresnel die Ehre der Entdeckung
des Ammoniaksodaprozesses nicht zuschreiben kann. Ammonkarbonat
geniigt auferdem nicht zur Umsetzung, es muf Ammonbikarbonat sein.

Sehr wertvolle Beitrige zur Geschichte des Ammoniaksodaver-
fahrens hat I.. Mond!) geliefert. Darnach ergibt sich, daB schon mehrere
Jahre vor 1838, zu welcher Zeit Dyar & Hemming ihr erstes Patent
nahmen, J. Thom das Ammoniaksodaverfahren praktisch ausgeiibt hat.
Mond sagt dariiber folgendes:

»lch verdanke Herrn Watson Smith genauere Angaben
iiber Thoms frihere Arbeiten uber diesen Gegenstand. Aus
Briefen von Herrn Thom selbst, die durch einen Brief von Herrn
William Henderson in Glasgow Bestitigung finden, geht
zweifellos hervor, daf Herr Thom bereits im Jahre 1836 in der
Fabrik der Herren Turnbull & Ramsay in Camlachie, wo er
zur Zeit als Chemiker tatig war, Soda vermittelst Einwirkung von
kohlensaurem Ammoniak?) fabriziert hat. Herr Thom mischte
die beiden Salze innigst mit einer kleinen Menge Wasser und
unterwarf das resultierende Magma in Sicken dem Druck einer
Presse, um die Flissigkeit von dem gebildeten Bikarbonat zu
trennen. Dieses Bikarbonat wurde zur Herstellung von Soda-
krystallen benutzt, von welchem ungefihr 200 Pfund pro Tag
fabriziert wurden. Die Fliissigkeit wurde verdampft, mit Kreide
gemischt und in eisernen Retorten erhitzt, um das kohlensaure
Ammoniak wieder zu gewinnen. Nachdem dieser ProzeB etwa ein
Jahr in Betrieb gewesen war, verlieB8 Herr Thom die Fabrik in
Camlachie und verfolgte die Sache nicht weiter.“

Aus diesen Mitteilungen geht meines Erachtens deutlich hervor,
daB Thom als der erste industrielle Erfinder des Ammoniaksoda-
prozesses betrachtet werden mu. Mond, a. a. O., und Lunge, Hand-
buch der Sodaindustrie, Bd. III, S. 8, wollen Thom dies Verdienst zwar
nicht zuerkennen, da die verschiedenen Phasen des Prozesses heute
anders ausgeibt werden als damals von Thom. Lunge filhrt nament-

) Chemische Industrie 1886, S. 8.

%) Binfach kohlensaures Ammoniak konnte natiirlich kein Kochsalz in
Natriumbikarbonat verwandeln. Aber das kiufliche kohlensaure Ammoniak des
Handels bestand damals noch mehr als heute aus Sesquikarbonat, welches bei
der Reaktion jedenfalls wie ein Gemenge von Ammonkarbonat und Ammon-
bikarbonat wirkte. Lunge, a.a. O. S.8, sagt iibrigens auch, es stinde fest,
daB Thom in jemer Fabrik Ammoniumbikarbonat mit Kochsalz und wenig
Wasser mengte.
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lich an, daB Thom selbst augenscheinlich nicht geglaubt hat, ein prak-
tisch brauchbares oder gar wertvolles Verfahren gefunden zu haben.
Letzteres gehe auch schon daraus hervor, da Thom es nicht der Mithe
fiir wert hielt, das Verfahren entweder zu patentieren oder aber sonst
irgend Sorge zu tragen, daB es bekannt und ihm das Verdienst eines
Erfinders zugesprochen wiirde. Seine Tdtigkeit in dieser Beziehung sei
also fir die Welt vollkommen fruchtlos geblieben und kénne das Ver-
dienst der ohne jede Kenntnis von Thoms Versuchen arbeitenden Er-
finder (Dyar & Hemming) in keiner Weise vermindern.

Jch kann dieser Ansicht Lunges nicht beitreten. GewiB ist es
richtig, daf es Thom nicht gelungen ist, seine Erfindung in die Praxis
in groBem MaBstabe dauernd einzufiihren. Tatsache ist aber doch, daB
Thom in Wirklichkeit Soda nach der Hauptreaktion des Ammoniak-
sodaprozesses praktisch dargestellt hat.

Da Dyar & Hemming, welche von Mond und Lunge als die
eigentlichen Erfinder des Ammoniaksodaverfahrens bezeichnet werden,
von der Fabrikation Thoms nichts gewulit haben sollen, ist sehr un-
wahrscheinlich. Ferner hat aber auch die Fabrik von Dyar & Hem-
ming keinen Erfolg gehabt, dieselbe ist, nachdem gro8e Verluste ent-
standen waren, wieder eingegangen. Von demjenigen Techniker, welcher
die Ammoniaksodafabrikation zuerst in andauernden guten und rentieren-
den Betrieb gebracht hat, Ernst Solvay, wird stets behauptet, daB
er die Reaktion des Verfahrens neu entdeckt habel!), ohne jede Kenntnis
anderer Erfinder, also auch ohne Kenntnis von Dyar & Hemmings
Versuchen.

Wenn man Thom also nicht als Erfinder gelten lassen will, so
missen konsequenter Weise auch Dyar & Hemming ausscheiden.
Einen dauernden praktischen Erfolg haben sie ebensowenig wie Thom
gehabt.

DaB Thom kein Patent auf sein Verfahren genommen hat, be-
weist noch nicht, daB er den Wert seiner Erfindung verkannt hat. Thm
haben wahrscheinlich die Mittel gefehlt, denn nach Lunges?) Angaben
hatte er ein jdhrliches Gehalt von nur 600 M.! Es liegt auch sonst
kein, Beweis vor, daB Thom das Verfahren fur wertlos gehalten hat.
Wenn er dasselbe nicht weiter einfihren konnte, so ist das sehr er-
klarlich, aus dem einfachen Grunde, weil es ihm nicht gelang, andere
ebenfalls von dem Werte der Erfindung zu iiberzeugen. Aus diesem
Grunde kann man ihm aber das Verdienst, die Erfindung gemacht zu
haben, nicht aberkennen. Es ist schon hdufig gesagt worden, daB es

1) Chemiker-Zeitung 1888, XTI, 8. 1578,
% a.2.0. 8.8
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schwieriger ist, eine Erfindung in den Betrieb einzufiithren als sie zu
machen. Dieser Ausspruch enthilt einen berechtigten Kern.

‘Wenn Thom die einzelnen Operationen des Prozesses nicht so
ausgefithrt hat, wie es spiter von Solvay und anderen geschah, so be-
weist dieser Umstand dagegen, daB er die Erfindung gemacht hat, nichts.
Die Hauptreaktion, auf welcher der Ammoniaksodaprozel beruht, hat
Thom doch bestimmt angewandt, und zwar nicht nur als Laboratoriums-
experiment, sondern in der wirklichen Praxis. Es sind doch, wie
Mond a. a. O. mitteilt, ca. 100 kg Sodakrystalle pro Tag etwa ein
Jahr lang fabriziert. Das ist nach meiner Ansicht der entscheidende
Punkt, und ich muf daher Thom fiir den ersten Entdecker des Ammoniak-
sodaverfahrens halten.

Dyar & Hemming nahmen ihr erstes Patent am 6. Oktober 1838.
Das darin beschriebene Verfahren war genau dasselbe wie dasjenige,
welches Thom praktisch ausgefithrt hatte. Es sollte ebenfalls festes
kohlensaures Ammoniak angewandt werden, die Salmiakfliissigkeit sollte
verdampft und der Riickstand trocken mit Kreide in der Wirme zer-
setzt werden. Am 18. Mai 1840 nahmen sie sodann ein Zusatzpatent
fiir Verbesserungen. Diese bestanden besonders darin, daB zur Aus-
fillung des Bikarbonates die Anwendung eines Stromes von kohlen-
saurem Gas vorgeschlagen wurde, und ferner sollte die vom Bikarbonat
getrennte Flissigkeit nicht mehr eingedampft, sondern direkt mit Kalk
destilliert werden. Auflerdem schlugen sie vor, die Kohlensiure einem
Kalkofen zu entnehmen.

In diesem Patent von Dyar & Hemming sind die Grundziige
des Ammoniaksodaprozesses, so wie derselbe heute noch immer im
groBen ausgefithrt wird, klar angegeben. Die heutigen Fabriken arbeiten
im Prinzip nach dem Patent von Dyar & Hemming, nur Apparate
und Betriebsfuhrung sind auBerordentlich verbessert. Es kommt also
Dyar & Hemming das Verdienst zu, das Ammoniaksodaverfahren im
technischen Sinne ganz bedeutend verbessert zu haben, aber in der
praktischen Ausfilhrung waren sie, wie oben schon bemerkt wurde,
ebensowenig gliicklich wie Thom. Ihre eigene Fabrik zu Whitechapel
ging wieder ein; und auch eine grofere Anlage nach ihrem System in
der Fabrik von Muspratt zu Newton hatte dasselbe Schicksal, nach-
dem mehr als 160000 M. dafir ausgegeben waren. Der Grund des
MiBerfolges soll in dem zu grofen Verlust an Ammoniak gelegen haben.

Jedenfalls hatten die Patente und die Fabrikationsversuche von
Dyar & Hemming die Aufmerksamkeit auf das neue Verfahren ge-
lenkt, denn es wurden in den folgenden Jahren allerorten weitere Ver-
suche angestellt. Hier sind zu nennen Kunheim in Berlin, Seybel
in Wien, Bower in Leeds, iiber deren Arbeitsweise wenig bekannt
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ist. L. Mond, a.a. O., fiihrt ferner die Patente an von William
Gossage, 21. Februar 1854, Tirk, 26. Mai 1854, Schlésing, 11, Juni
und Deacon, 8. Juli 1854; Erfolg haben diese Verfahren nicht gehabt.
GroBeres Aufsehen erregten die Versuche von Schlosing & Rolland
in der Fabrik zu Puteaux bei Paris, auch diese Fabrik ging nach
zweijahrigem Bestehen wieder ein. Der fiir den MiBerfolg von Schlo-
sing & Rolland angegebene Grund, die Salzsteuer sei damals in
Frankreich zu hoch gewesen, ist nicht stichhaltig, wie Mond a. a. O.
nachweist.

Wie es scheint, haben vom Jahre 1858 bis 1863 die Versuche zur
Einfiihrung des Ammoniaksodaverfahrens fast vollig geruht. Von 1863
datieren die ersten Versuche von Ernest Solvay zu Couillet in
Belgien. Solvay ist der erste, welcher die Ammoniaksodafabrikation
in dauernd rentablen Betrieb brachte, und er muB daher als der eigent-
liche industrielle Begriinder der Ammoniaksodaindustrie betrachtet
werden. Aber es ist entschieden nicht angingig, Solvay, wie es
einige tunl), als den Entdecker des Verfahrens zu bezeichnen. Ein
Verfahren, welches schon in einer ganzen Reihe von Fabriken praktisch
ausgeiibt ist, kann nicht noch einmal entdeckt werden.

Ich nannte vorhin Solvay den eigentlichen industriellen Begriinder
der Ammoniaksodaindustrie, als solchen bezeichnet ihn auch L. Mond
a. a. 0., indes kann auch dies nur mit Einschrinkungen gelten. Es ist
mehreren Technikern ganz unabbingig von Solvay und mit géinzlich
anderen Apparaten, als von Solvay angewendet werden, gelungen, das
Verfahren ebenfalls praktisch auszufithren. Hier ist namentlich Honig-
mann, der geniale Erfinder der feuerlosen Lokomotive, zu nennen.
Honigmann hat schon anfangs der siebziger Jahre Ammoniaksoda
fabrikméfBig auf rentablem Wege erzeugt, nach seinem System sind
mehrere Fabriken in Deutschland erbaut. Der Ausspruch Monds, daf
Solvay unstreitis die Ehre und das Verdienst gebiihrt, der Erfinder
der Apparate zu sein, durch die allein dieser ProzeB dem allgemeinen

1) In einer Mitteilung der Chemiker-Zeitung vom 24. November 1888 heillt
es als Auszug aus einer Festschrift zum 25 jihrigen Jubilium der Gesellschaft
Solvay: ,Im Laufe seiner Untersuchungen entdeckte er, unbekanunt mit den
Arbeiten fritherer Forscher auf gleichem Gebiete, die grundlegende Reaktion des
Ammoniaksodaverfahrens, auf welche er behufs industrieller Verwertung 1861
ein Patent nahm.“ — Diese AuBerung jener Festschrift muB wohl sehr cum
grano salis aufgefaBt werden. Es ist mir jedenfalls nicht moglich, anf Grund
jener Mitteilung glauben zu sollen, dafl Solvay bei seinen Arbeiten garnichts
von den friiheren vielfachen Anstrengungen auf demselben Gebiete erfahren
haben sollte.



8 Einleitung.

‘Wohle zu gute kommen konnte, ist in dieser Ausdebnung demmnach
nicht aufrecht zu erhalten.

Allerdings muf man durchaus anerkennen, daf Solvay der erste
gewesen ist, welcher die Rentabilitit des Ammoniaksodaverfahrens in
der Praxis bewies, und darin allein liegt ein sehr grofes Verdienst.
Solvays erste Versuche mifligliickten iibrigens ebenso wie die ersten Ver-
suche anderer. ,Es gehtrten fiinf Jahre unaufhorliche Arbeit unter den
schwierigsten Verhiltnissen, ein fortwihrendes Erfinden und Ausarbeiten
von neuen Apparaten dazu, um im grofen MaBstabe die verschiedenen
Operationen der schomen, leider unfruchtbaren Erfindung der Herren
Dyar und Hemming zu verwirklichen.* — So sagt Mond a. a. 0. Zur
Uberwindung dieser Schwierigkeiten gehorte jedenfalls ein sehr groBes
Ma8 von Energie. Und durch die praktische Ausfihrung des Verfahrens
im groBen bewies Solvay eben die Rentabilitat und zeigte dadurch
anderen den Weg.

Diejenigen Techniker, welche, wie Honigmann und andere, das
Verfahren ebenfalls fabrikmifig eingefithrt haben, wandten indes meist
andere Apparate an als Solvay. Es geschah dies aus verschiedenen
Grunden. Einige Solvaysche Apparate, wie z. B. der Absorptionsturm,
sind nur fir groflen Betrieb moglich, andere waren durch Patente ge-
schiitzt. TFerner war auch nicht genau bekannt, welche Apparate Solvay
in Wirklichkeit anwandte. Patentiert sind so zahlreiche Apparate, daB
niemand daraus ersehen konnte, welche Konstruktionen wirklich in Be-
trieb waren. Man hat vielfach angenommen, Solvay habe nur solche
Verfahren und Apparate patentieren lassen, welche er wieder ver-
worfen hatte.

Jedenfalls kann nicht behauptet werden, daf Solvays Apparatur
im ganzen nachgeahmt ist, einige seiner Apparate haben indes wohl vor-
bildlich gewirkt.

Solvay war seinen Konkurrenten in der technischen Ausfuhrung
des Prozesses bedeutend iiberlegen, sowohl in der ZweckmiBigkeit der
Apparate wie auch in der Art der Betriebsfihrung. Erst nach langeren
Jahren ist es anderen Fabriken gelungen, dieselben Leistungen zu er-
zielen. Das hat namentlich daran gelegen, daf vielfach zu wenig Wert
auf die chemische Seite des Verfahrens, richtige Zusammensetzung der
ammoniakalischen Salzlosung, hochprozentige Kalkofengase etc. gelegt
wurde. Solvay hat, wie seine Patente erweisen, diesen Punkten von
Anfang an grofe Aufmerksamkeit geschenkt.

Aber die rein technische Seite des Ammoniaksodaprozesses ist es
nicht allein gewesen, in welcher Solvay seinen Konkurrenten uberlegen
war. Die riesigen Erfolge, welche er errungen hat, sind zum groBen
Teil auch seinem geschaftlichen Scharfblick zuzuschreiben. Solvay hat
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sich nicht nur als genialer Techniker, sondern auch als vorziiglicher
Kaufmann erwiesen, er ist also ein vollkommener Fabrikant. Das hat
Solvay auch ganz besonders bei der Anlage seiner Fabriken gezeigt.
Diese befinden sich nur an Orten, wo die Grundbedingungen fiir die
Rentabilitit, billige Roh- und Hilfsmaterialien, gute Verkehrsmittel und
giinstiges Absatzgebiet, vorhanden sind. Eigene Salzgewinnung, Kohlen-
gruben und Kalksteinbriiche machen die Solvayschen Fabriken vollig
unabhingig von den Preisschwankungen der betreffenden Materialien.

Die Gesellschaft Solvay in Briissel beherrscht durch ihre eigenen
und die mit ihr liierten Fabriken die Sodaindustrie der ganzen Welt,
Etwa zwei Drittel der Gesamtproduktion an Soda wird in den mnach
Solvay arbeitenden Fabriken hergestellt. Das ist ein Erfolg, so glin-
zend, daf demselben kein zweites Beispiel in der chemischen Industrie
an die Seite gestellt werden kann.

In England fafite die Ammoniaksoda durch die Verbindung Solvays
mit L. Mond schon sehr friih Fuf, obwohl in diesem Lande die Kon-
kurrenz mit der Leblancsodafabrikation sehr schwierig war; letztere
stand in England auf einer sehr hohen Stufe. In Deutschland
wurden zuerst nur kleinere Versuche von Honigmann gemacht; in
Osterreich geschah garnichts, obwohl daselbst gerade wie in Deutsch-
land sehr giinstige Ortlichkeiten fir den Betrieb von Ammoniaksoda-
fabriken sind.

In den maBgebenden Kreisen Deutschlands wurde damals die
Ammoniaksodafabrikation als sehr wenig aussichtsvoll betrachtet, wie
man aus vielen offentlichen AuBerungen aus jener Zeit ersehen kann.
Die falschen Ansichten, die in Deutschland iiber die Bedeutung der
Ammoniaksoda herrschten, werden sehr gut illustriert durch eine Mit-
teilung in Wagners Jahresbericht 1878 S. 368. Ein Korrespondent

gibt daselbst an, daf die Solvaysoda 1878 in folgendem Umfang pro-
duziert wurde:

Fabrik zu Couillet . . . . . 7500000 kg
- - Dombasle . . . . 20000000 -
- in England . . . . . 13000000 -

Summa . . 40500000 kg

Hierzu bemerkt der Korrespondent sehr scharf: [Wer angesichts
solcher Erfolge nicht die Uberzeugung gewinnen will, da8 die Einfuhrung
der Solvaysoda eine Umwilzung herbeifuhren wird, und noch immer
einen Kreuzzug gegen dieselbe herbeifiihren will, gleicht nicht Peter
von Amiens, sondern seinem Langohre.* —

Der in dieser Bemerkung liegende Vorwurf war damals sehr be-
rechtigt. In den Berichten iiber die Fortschritte der chemischen Industrie
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wurde in den siebziger Jahren und fernerhin vor Neuanlagen in der
chemischen Grofindustrie (hierunter ist insbesondere die Fabrikation der
Soda zu verstehen) geradezu gewarnt, da Deutschland in dieser In-
dustrie nie mit England konkurrieren kénne. Angeblich konne nur ein
hoher Schutzzoll die Sodafabrikation in Deutschland méglich machen.
Als 1879 die Schutzzolle fir Soda erhtht wurden, stellte man, unter
der Befiirchtung, daB die Zolle wieder fallen konnten, Neuanlagen
wiederum als sehr riskant hin. In der Tat geschah fiir die Einfiihrung
des Ammoniaksodaverfahrens sehr wenig, obwohl Honigmann durch
seine Fabrik in Grevenberg bei Aachen die Rentabilitit in Deutsch-
land bewies. Es entstanden nur einige kleine Fabriken an sehr unge-
eigneten Plitzen, wo die Rohmaterialien sehr teuer waren, wo also keine
Aussicht auf Erfolg vorhanden war. Tinen wirklichen Aufschwung
nahm die Fabrikation der Ammoniakséda in Deutschland erst, als
Solvay daselbst Fabriken grundete. Seine erste Fabrik war das Werk
in Whylen, in welchem vorher Bolley die Ammoniaksodafabrikation
ohne Erfolg versucht hatte. Diese Fabrik, welche Solvay 1880 iiber-
nahm, war damals nicht von groBer Bedeutung, da ihre Lage ganz im
Stiden Deutschlands eine ziemlich abgelegene ist. Umsomehr wurde
aber die 1883 erfolgte Inbetriebsetzung der Fabrik in Bernburg in den
Kreisen der deutschen Sodaindustrie empfunden. Diese Fabrik, welche
auberordentlich giinstig gelegen ist sowohl hinsichtlich der Produktions-
bedingungen als auch der Absatzverhiltnisse, wurde eroffnet fiir eine
Produktion von ca. 50 tons pro Tag. Es erfolgte dann sehr bald eine
VergroBerung auf ca. 100 tons per Tag und seit 1886 produziert die
Fabrik ca. 200 tons per Tag, also ca. 70 000 tons per Jahr. Das ist
eine Produktion, wie sie bis dahin fiir Deutschland ganz unerhort
gewesen war. MaBgebende Fachleute hatten eine solch grofie Produktion
iiberhaupt fir unmoglich erklart. Durch das Auftreten der Solvay-
schen Sodafabriken in Deutschland wurde binnen wenigen Jahren die
Produktion verdoppelt und Deutschland wurde aus einem Soda im-
portierenden Lande ein exportierendes. Nebenstehende Tabelle iiber Ein-
und Ausfubr von Soda in Deutschland zeigt den Umschwung, der in
diesen Verhdltnissen eingetreten ist.

Von einigen Ausnahmen abgesehen ist seit 1891 die Ausfuhrmenge
so groff, wie die ganze Produktion an Soda in dem Anfang der siebziger
Jahre in Deutschland betrug.

Man hat die groBe Steigerung der deutschen Sodaproduktion,
welche in den achtziger Jahren stattfand, vielfach als die Wirkung
der 1879 eingefiihrten Schutzzolle hingestellt. Das ist aber jeden-
falls eine zu buchstibliche Anwendung des Wortes: Post hoc, ergo
propter hoc. — Die Vergroferung ist in Wirklichkeit verursacht einmal
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durch den sehr stark anwachsenden Sodakonsum in Deutschland und
dann hauptsichlich durch das Auftreten Solvays. Wenn behauptet
wird, da8 Solvay nur infolge der Schutzzolle in Deutschland gebaut
habe, so trifft das durchaus nicht zu. Soda vertrigt keine hohen
Frachten, die Fabriken miissen dem Absatzgebiet nahe liegen. Daher
muBte Solvay, um den deutschen Absatz zu gewinnen, daselbst Fabriken
anlegen, Die Punkte, welche Solvay ausgesucht hat, sind vorziiglich
gelegen, er hat bewiesen, daf sich Soda in Deutschland ebenso billig
herstellen 148t, wenn nicht billiger, als in England. Wie die Verh#lt-
nisse sich ge#indert haben, zeigt eine Bemerkung des bekannten Tech-
nologen Rudolph von Wagner. Derselbe auBerte 1878 zu einem
Prospekte der Firma Wegelin & Hiibener, in welchem die Moglichkeit
behauptet wurde, Soda aus Deutschland nach England zu exportieren:
»Risum teneatis amici!® — Dieser Ausspruch war damals nicht auffallend;
heute wird man iiber denjenigen lachen konnen, der ihn wiederholen
wiirde. Denn tatsichlich geht seit mehreren Jahren Soda aus Deutsch-
land nach Englaud, wie statistische Mitteilungen, Handelskammer-
berichte etc. zeigen. Goldstein a. a. O.S. 106 gibt folgende Ubersicht:

nach Deutschland Einfuhr in 100 kg aus Deutschland Ausfuhr in 100 kg

Jahr tiberhaupt aus GroBbritannien iiberhaupt mnach GroBbritannien
1886 . . . 13200 10 800 114 800 1200
1887 . . . 14400 9400 157 000 4100
1888 . . . 11900 4000 176 700 2600
1889 . . . 4000 3400 195 300 3400
1890 . . . 3300 2600 270 500 6200
1891 . . . 2000 1600 353 000 21 500
1892 . . . 1500 1000 345 800 7100
1898 . . . 4200 3600 304 300 600
1894 . . . 7500 7 000 335 600 23 200

Wenn wirklich die Ausdehnung der Solvaysoda in Deutschland
auf die Sehutzzdlle zuriickzufuhren wire, so wiirde das ein Erfolg der
Schutzzolle sein, den die deutsche Sodaindustrie in keiner Weise ge-
wunscht hat. Durch die Konkurrenz der Solvayschen Fabriken in
Deutschland wurden die Sodapreise jahrelang auf einen so niedrigen
Stand gedriickt, daB eine groBe Anzahl der damaligen deutschen Soda-
fabriken, die geschiitzt werden sollten, den Betrieb einstellen muBte.
Die iibrigen erlitten grofen Schaden und konnten sich nur mit groBter
Muhe behaupten. Der Konkurrenzkampf endigte mit einem volligen
Siege Solvays. Seine Forderung, die Halfte der Gesamtproduktion an
Soda in Deutschland ihm zu iiberlassen, wurde zugestanden.
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Die deutsche Leblanc-Industrie, welche s. Zt. so lebhaft fir die
Schutzzolle eintrat, ist beinahe verschwunden. Wahrend 1878 ca. 20
Fabriken Leblanc-Soda herstellten, beschiftigen sich heute nur noch
5 Fabriken damit, die anderen sind eingegangen.

Man sieht hieraus, da8 auch Schutzzille nicht Schutz gewihren,
wenn man die Hinde in den SchoB legt. Hitten die deutschen Soda-
Industriellen in den siebziger Jahren die Ammoniaksodafabrikation ener-
gisch in die Hand genommen und Fabriken an den richtigen Pldtzen
angelegt, so wiirde heute nicht die auslindische Gesellschaft Solvay in
Deutschland dominieren.

Nach ungefihren Schitzungen, wirklich genaue Angaben fehlen,
werden jahrlich in Deutschland 300000 tons Soda (berechnet als
Natriumkarbonat mit 98 %, Na, CO,) fabriziert; davon sind nur ca. 129
Leblanc-Soda. Wenn Solvay die Hilfte des ganzen Quantums allein
herstellt, so haben seine 3 Fabriken eine Leistungsfahigkeit von
150 000 tons?) pro Jahr.

In Osterreich wurde das Ammoniaksodaverfahren im Jahre 1883
zuerst eingefihrt auf der Fabrik der Gewerkschaft zu Sczecakowa in
Galizien. Im Jahre 1884 errichtete Solvay in Gemeinschaft mit dem
Verein fir chemische und metallurgische Produktion zu AufBiig eine
grofe Ammoniaksodafabrik in Ebensee. Neuerdings ist eine Fabrik in
Bosnien zu Dolny-Tuszla mit ca. 15 000 tons Produktion erbaut und
Solvay hat ein neues Werk in Siebenbiirgen errichtet. Ferner ist in
Osterreich eine Fabrik nach meinen Plinen erbaut. Die Produktion
an Ammoniaksoda in Osterreich wird insgesamt auf rund 50000 tons
geschatzt.

In Frankreich wird die Ammoniaksodafabrikation relativ sehr stark
betrieben. Solvay hat ein Werk in Dombasle bhei Nancy; diese
Fabrik gehort zu den groften der Welt.

In England hat die Leblanc-Sodafabrikation am lingsten Wider-
stand geleistet, da dieselbe hier am stirksten entwickelt war und auch
stets mit der Zeit fortgeschritten ist. Auch heute wird in England
mehr Leblanc-Soda hergestellt als Ammoniaksoda; indes geht die
Leblanc-Industrie langsam immer mehr zuriick, wihrend die Ammoniak-
sodaproduktion wachst. England besitzt die grofte Ammoniaksoda-
fabrik der Welt, nimlich die von Brunner, Mond & Co. in North-
wich. Dieselbe produziert jahrlich uber 200000 tons Soda (berechnet
als Soda mit 989/, Na, CO,), d. i. ein Quantum gleich zwei Drittel der
Gesamtproduktion Deutschlands.

Aufer in den genannten Lindern Furopas wird auch in Belgien

1) Wahrscheinlich ist der Anteil der Solvaygesellschaft noch gréBer.
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und RuBland Ammoniaksoda hergestellt und zwar hauptsichlich von
Fabriken der Gesellschaft Solvay. In den andern europiischen Lin-
dern fehlt die Ammoniaksoda-Industrie ginzlich, obwohl in mehreren
derselben die Bedingungen fiir die Fabrikation giinstig sind, so z. B.
Italien und Spanien. Von auBereuropsischen Lindern haben Rufiland
(in Sibirien) und die Vereinigten Staaten von Nord-Amerika eine bereits
gut entwickelte Ammoniaksoda-Industrie.

In beiden Lindern ist die Gesellschaft Solvay an der bestehenden
Fabrikation stark beteiligt.



Erstes Kapitel.

Das Brennen des Kalkes und die Gewinnung
der dabei entwickelten Kohlenséure.

Das Brennen des Kalkes gehort zu den #ltesten chemischen Ope-
rationen, welche im groBen praktisch ausgeiibt wurden. Friither geschah
das Brennen nur, um Kalk zu gewinnen; die dabei entstehende Kohlen-
sdure entwich in die Luft. Auf diese Weise verfihrt man auch noch
heute bei den meisten Kalkofen der Praxis. Im vorigen Jahrhundert trat
nun bei verschiedenen Industrien das Bediirfnis nach Kohlensiure bezw.
nach kohlensiiurehaltigen Gasen auf. Man schlug zuerst den Weg ein,
Holz, Kohlen oder Koks zu verbrennen und die Verbrenungsgase ab-
zusaugen. Bei diesem Verfahren kann man indes, wie die theoretische
Berechnung zeigt, im besten Falle ein Gas von nur 21,5 9/, Kohlens#ure-
anhydrid erhalten; in der Praxis kommt man nur auf 15—18 ¢/;. Ferner
geht bei einem solchen Verfahren fast stets die ganze Wirme des
Brennmaterials verloren; die auf diese Art gewonnene Kohlensiure ist
daher sehr teuer.

Beim Brennen des Kalkes erhdlt man leicht ein Gas mit durch-
schuittlich 80—383 Vol.-Proz. Kohlensdureanhydrid; bei sorgfiltigem Be-
triebe und groBen richtig gebauten Ofen kann man sogar einen noch
hoheren Gehalt erreichen. Ferner haben die Kalkofengase den groBen
Vorteil, daB man sie kostenlos erhilt, sofern man Verwendung fur den
gebrannten Kalk hat. TLetzteres ist verschiedentlich der Fall. Es sind
solche Kalkiofen, bei denen es sich um gleichzeitige Verwertung des
Atzkalkes wie auch der koblensiurehaltigen Abgase handelt, zur aus-
gedehntesten Verwendung gekommen in der Riibenzucker- und in der
Ammoniaksoda-Industrie.

Schon Dyar und Hemming schlugen, wie in der Einleitung be-
reits erwihnt ist, in einem Patente im Jahre 1840 vor, die Kohlensdure
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zur Ammoniaksodafabrikation einem Kalkofen zu entnehmen. Dieser
Gedanke liegt ja sehr nahe, da man bei dem Ammoniaksodaprozef die
der notigen Kohlensiure entsprechende Atzkalkmenge vollig zur Zer-
setzung des Salmiaks gebraucht. Dennoch haben spitere Erfinder,
welche das Ammoniaksodaverfahren praktisch einfiihren wollten, sich
zur Herstellung der Kohlensiure eines Koksofens bedient!). Vielleicht
erklirt sich dadurch zum Teil der Miflerfolg, den sie erlitten.

Das Brennen des Kalkes geschah frither in sehr primitiver Weise;
es wurde namentlich viel Brennmaterial verschwendet. Die alten Kalk-
Ofen hatten intermittierenden Betrieb. Der Ofen wurde mit Kalksteinen
gefillt, dann wurde der Inhalt durch unten befindliche Feuerungen
langsam angew#rmt und darauf durch allmihliche Steigerung der Hitze
gar gebrannt. Es muBte hierbei wahrend eines ldngeren Zeitraumes der
ganze Ofeninhalt in Weilglut gehalten werden; in diesem Stadium gingen
die Heizgase mit einer Temperatur von ca. 600° und mehr aus der
Gicht hinaus ins Freie. Damit ging also sehr viel Warme verloren.
Der Verbrauch an Brennmaterial bei solchen Ofen ist auf ca. 40—60
Teile gute Steinkohlen auf 100 Teile gebrannten Kalk zu veranschlagen.
Ist schon einmal die Verwendung eines intermittierend arbeitenden
Kalkofens wegen der Brennmaterialverschwendung fiir industrielle Zwecke
nicht angebracht, so kommt fiir den Fall, da8 man die Abgase
eines solchen Ofens ausnutzen will, noch erschwerend hinzu, daB die
Zusammensetzung der Gase eine sehr unregelmdfige ist. Im Anfang
des Brennens haben die Gase hochstens den Gehalt an Kohlensaure,
wie ihn gewohnliche Feuerungsgase besitzen, also ca. 10—12 ). Dieser
Gehalt steigt wihrend des Garbrennens auf etwa 30 9, und fdllt dann
nach und nach wieder auf 10—129, zurick. Dadurch wird in der
Praxis ein geregelter Betrieb der Ammoniaksodafabrikation unmoglich
gemacht. Ferner tritt bei solchen intermittierend arbeitenden Ofen der
Ubelstand ein, daB der Ofenbetrieb wihrend der Zeit der Entleerung
und Neubeschickung tuberhaupt vollstindig ruht, daB in dieser Zeit
uberhaupt keine Kohlensauregase zu erhalten sind. Man miifte also
schon stets Ofen in Reserve haben.

Aus den angefiihrten Griinden erklért es sich, daB in der Ammoniak-
sodaindustrie gerade wie in der Riibenzuckerfabrikation nur kontinuierlich
arbeitende Kalkifen im Gebrauch sind. Alle derartigen Ofen arbeiten
auf die Weise, daf in mebr oder weniger groferen Zwischenrdumen der
fertig gebrannte Kalk gezogen wird, wihrend man zu gleicher Zeit frischen
Kalkstein einfullt. Man kann bei den kontinuierlichen Kalkofen drei
Systeme unterscheiden:

1) In einem mir genau bekannten Falle noch im Jahre 1883.
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1. Schachtifen mit Feuerungen. Letztere konnen gewshnliche
Planrost-, Halbgas- oder Generatorfeuerungen sein. Diese Ofen heiBen
auch Ofen mit langer Flamme.

2. Schachtofen ohne Feuerungen. Das Brennmaterial wird
zwischen die zu brennenden Steine gestreut. Diese Ofen nennt man?)
auch Ofen mit kurzer Flamme.

3. Ringdfen.

I. Schachtofen mit Feuerungen.

Die Figuren No. 1—1c¢ zeigen einen solchen Ofen im Aufriff
und Querschnitt. Diese Konstruktion ist in mehrfachen Variationen
frither sehr viel in Zuckerfabriken angewandt, vereinzelt auch in der
Ammoniaksodaindustrie. Der Ofen besteht aus einem hohlen Kegel, der
aus Schamotte aufgebaut ist.

Ch ist eine Schamotteschicht, die wieder aus zwei einzelnen Schichten
besteht. Die innere, etwa 150—350 mm stark, ist aus hochfeuerfesten
Steinen gemauert, die aullere besteht aus geringerem Material und ist
ca. 200—300 mm stark. Umgeben ist der Ofen mit einem schmiede-
eisernen Mantel M, Zwischen diesem Mantel und der Schamotteschicht
ist ein Raum von ca. 100 mm, der mit einer Isolierschicht J ausgefullt
ist. Am besten nimmt man als Isoliermaterial Kieselgur, sonst feine
Kohlenschlacke. Sehr gut, aber nicht immer in geniigender Menge zu
haben, ist der Schlackenstaub aus den Fiichsen der Dampfkesselfeue-
rungen. Der Ofen hat drei Feuerungen F' und drei Ziehldcher Z. Bei
letzteren ist ein guBeiserner Kasten mit verschlieBbarer Klappe einge-
mauert.

Th ist die Feuertiir, B die Rosten, w ein guBeifierner Kasten, mit
Wasser gefullt, um die Rosten von unten zu kithlen. s—s sind Schau-
lécher, um den Gang des Ofens beobachten zu konnen; sie dienen auch
dazu, um den Kalk loszustoBen, wenn er sich etwa aufgehangen hat.

Man nimmt diese Ofen auch vielfach mit 4 Feuerungen und
4 Ziehlochern; die Form ist dann im ganzen dieselbe. Die Ofen werden
in sehr verschiedenen Dimensionen gebaut. Diese schwanken von
6—15 m Hohe, gemessen von der Feuerbriicke bis zur Gicht. Der Durch-
messer betrigt im Lichten, in der Hohe der Feuerbriicke 3—5 m, am
oberen Tnde 1!/,—2%, m. Der Betrieb eines Ofens mit langer Flamme
geht in der Weise vor sich, daf in die Gicht in gewissen Zwischen-

1) Der Gebrauch, Kalkstein in der Weise zu brennen, daB das Brenn-
material zwischen die zu brennenden Steine geworfen wird, ist an sich schon
alt. Die alten Ofen waren aber sehr primitiv.

Schreib. 2
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rdumen Kalksteine eingestiirzt werden, wihrend man bei den Ziehlgchern
den garen Kalk auszieht. Die Feuerungen miissen stéindig in gutem
Betrieb gehalten werden. Geheizt wird am besten mit Koks. Wie
man sieht, beruht ein solcher Ofenbetrieb auf dem bekannten Prinzip

Fig.1. Fig. 1a.

Fig. 1b. Fig. 1e¢.

des Gegenstromes. Wihrend die Heizgase nach oben stromen, begegnet
ibnen der Kalkstein, welcher sich nur von oben nach unten bewegt.
Der Stein wird in einer gewissen Zone des Ofens, welche je nach der
GroBe des Ofens und nach der ganzen Konstruktion desselben verschieden
stark ist, bis zur WeiBglut erhitzt und dadurch gar gebrannt. Die aus
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dieser Zone entweichenden heiflen Gase erhitzen den dariiberliegenden
Stein bis zur Rotglut, die dann folgenden Steine nehmen weiter die
Wirme der Gase fort, bis diese mehr oder weniger abgekiihlt oben ent-
weichen. Je weniger warm die Gase aus dem Ofen entweichen, um
50 besser ist die Ausnutzung der Wirme gewesen. Die Grofe der
Ausnutzung wird namentlich durch die Hohe des Ofens bedingt. Denn
je michtiger die Kalksteinschicht ist, welche die Heizgase durchdringen
miissen, je mehr Wirme geben sie ab. Daraus wiirde zu folgern sein,
daB man derartige Ofen moglichst hoch bauen muB. Dieser Grundsatz ist
im ganzen auch richtig, indessen erfihrt derselbe eine Einschrinkung
durch praktische Riicksichten; namentlich steht im Wege, da8 eine zu
hohe Schicht Kalksteine sich leicht verstopfen kann, sodaf der Abzug
der Gase erschwert wird. Man wird einen derartigen Schachtofen wohl
selten hher als 15 m bauen, meistens ist das Maximum 12 m.

Es ist vorhin bemerkt worden, daB das Chargieren, also das Ziehen
des Kalkes und Auffiillen des Kalksteines, in gewissen Zwischenrdumen
vor sich geht. Diese Zwischenrdume sind von verschieden langer Dauer;
letztere schwankt, namentlich nach der Grofle des Ofens, zwischen 3—6
Stunden. Hieraus ergibt sich, da8 der Betrieb eines solchen Ofens kein
ganz kontinuierlicher ist. Waire letzteres der Fall, so miiite fortwihrend
Kalk gezogen und Stein nachgefiillt werden. Das ist theoretisch un-
zweifelhaft richtig, indessen mufi man beriicksichtigen, daf im Kalkstein
ein etwas schwierig zu behandelnder Stoff vorliegt. Im Vergleich zu
den alten, oben erwihnten, intermittierend arbeitenden Ofen ist jeden-
falls fiir diese Schachtofen der Ausdruck ,kontinuierlich gehende Ofen*
vollig angebracht. Man erreicht in der Tat mit solchen Ofen eine sehr
gleichmifige Arbeit. Die Wirme wird recht gut ausgenutzt, sodaf die
Gase durchschnittlich mit nicht mehr als 100—150° entweichen. Der Gehalt
der Gase an Kohlensiure hslt sich meistens auf rund 28-—309,, er
steigt direkt nach dem Chargieren kurze Zeit auf etwa 35 9/, und sinkt
hochstens auf 25 °/,. Ich denke hierbei nur an gut gebaute Ofen, welche
mindestens 8—10000 kg gebrannten Kalk per 24 Stunden liefern konnen.
Bei solchen Ofen findet ein Chargieren zweckmiBig alle 3—4 Stunden
statt. Man hat diese Art Ofen in der Ammoniaksodafabrikation, soweit
mir bekannt geworden ist, bis zur Leistungsfihigkeit von 15000 kg ge-
brannten Kalk per 24 Stunden verwendet.

Als Brennmaterial verwendet man, wie erwihnt, fiir diese Schacht-
ofen fast ausschlieflich Koks. Mit Steinkohlen ldBt sich eine so gleich-
mibige Hitze, wie sie zum guten Betriebe notig ist, nicht, oder nur
sehr schwer erreichen. Der Verbrauch an Koks ist je nach Grifie und
Konstruktion des Ofens 25—85 kg pro 100 kg gebrannten Kalk. Der-
selbe ist also wesentlich niedriger als bei den alten, intermittierend

2*
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arbeitenden Ofen, bei welchen 40—60 kg Kohlen oder Koks pro 100 kg
Kalk gerechnet werden miissen, cf. S. 16.

Ein weiterer Vorteil, den die Schachtifen gegeniiber den alten Ofen
besitzen, liegt in der groBeren Leistungsfihigkeit. Infolge des kontinuier-
lichen Betriebes wird der vorhandene Ofenraum bedeutend besser aus-
genutzt, Wihrend bei den alten, intermittierend arbeitenden Ofen pro
24 Stunden durchschnittlich nur ca. 100 kg gebrannter Kalk per chm
Ofenraum gerechnet werden konmen, erhilt man im kontinuierlich ge-
henden Schachtofen per cbm Ofenraum 3—400 kg. Angenommen ist
ein guter Kalkstein, die genannte Zahl ist nur relativ giiltig.

Die Schachtofen mit gewShnlicher Feuerung haben indes einen
grofen Fehler, es geht der grofite Teil der im gezogenen Kalk enthaltenen
Wirme verloren, da der fertige Kalk in fast weilliglihendem Zustande
aus den Ziehlochern herausfillt. Man hat zwar Versuche gemacht, die
‘Wirme des gezogenen Kalkes zu gewinnen durch Benutzung des Kalkes
zur Vorwirmung der Verbrennungsluft. Diese Versuche sind jedoch,
da die Anwirmung der Luft nur indirekt moglich ist, schlecht gelungen.
Nun ist aber das Wiarmequantum, welches in dem gezogenen Kalk
steckt, ein ziemlich bedeutendes. Wenn man rechnet, daf der gezogene
Kalk mit durchschnittlich 900° aus dem Ofen kommt und sich dann
auf 50° abkihlt, bis er zur Verwendung gelangt, so gehen damit pro

100 kg Kalk
850 >< 100 >< 0,2361)

= rund 20000 Kalorien
= rund 4 kg Koks verloren.

Dieser Fehler kann durch die Anwendung von Halbgas- oder
besser noch Generatorfeuerung zum Teil vermieden werden. Bei einer
solchen Feuerung wird das Brennmaterial mit einer zur Verbrennung
ungeniigenden Luftmenge verbrannt, es bildet sich also zum grofen
Teil Kohlenoxyd. Die zum Verbrennen dieses Gases ndtige Luft, die
sogenannte Sekundarluft, wird durch besondere Offnungen in den Ofen
derart eingefiihrt, daB sie den gar gebrannten gluhenden Kalk durch-
streichen muB. Sie kuhlt also den heifen Kalk ab und wdrmt sich
selbst dadurch an. Diese Sekundarluft trifft dann im Innern des Ofens
mit den Feuerungsgasen zusammen und es erfolgt dann vollige Ver-
brennung der letzteren.

In Fig. 2 ist ein Schachtofen mit Generatorfeuerung schematisch dar-
gestellt, der Unterschied zwischen diesen Ofen und der gewdhnlichen
Konstruktion liegt nur in der Feuerung. Das Brennmaterial wird durch
die Offnung a eingefiihrt, die Sekundarluft tritt durch regulierbare

1) Spezifische Wirme des Kalkes.
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Schieber ein, welche sich in den Ziehldchern befinden. i{ sind Schau-
16cher, welche den auf S. 17 beschriebenen Zweck haben. Selbstver-
stindlich-lassen sich nach diesem System eine Menge Variationen ein-
richten, der Raum verbietet, niher darauf einzugehen; es muB dieserhalb
auf Spezialwerke verwiesen werden?).

Fig. 2. Fig. 3.

II. Schachtéofen mit kurzer Flamme.

Das Hauptmerkmal dieser Ofen besteht darin, daB das Brenn-
material zwischen den Steinen verbrennt, besondere Feuerungen sind
nicht vorhanden.

Die Einrichtung dieser Ofen ist HuBerst einfach, wie Fig. 3 zeigt.
Dieselbe stellt diejenige Form der Schachtifen mit kurzer Flamme dar,
welche man gewohnlich als belgische Schachtifen bezeichnet. Diese

1y Schmatolla, Die Brenndfen. Hannover, Gebr. Jianecke, 1903.
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Form ist, soviel mir bekannt wurde, zuerst durch Solvay in die Am-
moniaksodaindustrie eingefiihrt und hat hier ausgedehnte Verwendung
gefunden?).

In Fig. 4 sind zwei Ofen miteinander verbunden dargestellt, der
eine in Ansicht, der andere im Querschnitt.

‘Wie man sieht, ist eine einfachere Form fiir einen Kalkofen kaum
denkbar. Das Innere des Ofens besteht aus einem Schacht, der oben

Fig. 4.

und unten sich verjingt. Das Ganze ist eigentlich nur ein schmiede-
eiserner, innen ausgemauerter Mantel, aus zwei Kegeln, C, und C,,, be-
stehend, der auf den Siulen P, P... aufgehingt ist. Die Ausmauerung
bilden, ebenso wie beim Ofen Fig. 1, zwei Schichten Schamotte Ch, von
denen die innere aus bestem, die HuBere aus geringerem Material be-
steht; die Schichten sind ca. 250 mm bezw. 300 mm, die Isolierschicht J

Y Ebenso in der Riibenzuckerindustrie.
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ca. 100 mm stark. Die Stidrke des schmiedeeisernen Mantels M muf hier
natiirlich erheblich griéfer sein als beim Ofen Fig. 1, da der Mantel das
ganze Ofengewicht zu tragen hat.

Bei G werden Kalksteine und Koks eingeworfen; gezogen wird
unten auf die einfachste Weise. F ist eine Vorrichtung, um die Fiillung
so vorzunehmen, daf dabei so wenig falsche Luft wie mdglich in das
Ofeninnere gelangen kann. Im Schornstein Z befindet sich eine Drossel-
klappe D, durch welche der Zug reguliert werden kann. e ist ein den
oberen Ofenteil umschlieBender Raum, in welchen vom Ofeninnern aus
6—8 éifuungen i1 miinden. Durch letztere tritt das Kalkofengas aus
dem Ofeninnern, sammelt sich im Raum ¢ und wird durch Rohrleitung
abgesaugt. Sc ist ein Scrubber, wie ein solcher in gréBerem MaBstabe
in Fig. 7 dargestellt ist; 5—& sind die Schaultcher. IV deutet einen Auf-
zug an, der fir mehrere Ofen zugleich dient.

Zum Bremnen des Kalkes in Schachtofen mit kurzer Flamme kann
man nur Koks verwenden. Steinkohlen wiirden mehr oder weniger stark
(je nach der Art des Ofens) der trockenen Destillation unterliegen. Die
fitichtigen Produkte dieser Destillation wiirden unverbrannt entweichen,
wodurch starke Wirmeverluste entstehen miissen. Auch wiirden Rohr-
leitungen, Ventile und Luftpumpe durch teerige Ausscheidungen ver-
schmiert werden.

Die verwendeten Koks miissen kleinstiickig sein. Sehr gut eignen
sich zum Brennen in Schachtéfen mit kurzer Flamme die Gaskoks; sie
sind auch meistens billiger zu erhalten als Zechenkoks.

Man kann den Brennproze8 in der Weise leiten, daB man die Koks
vollstindig mit den Steinen mischt, das geschieht aber wohl nur bei
kleineren Ofen. Richtiger ist es, abwechselnd Steine und Koks fiir sich
einzuschiitten, also in der Weise, daB man auf 10—12 Teile Kalkstein
einen Teil Koks schiittet. Man verfahrt beispielsweise so, daB auf sieben
Korbe Kalkstein, = ca. 1500 kg, ein Korb Koks, = ca. 120 kg, ein-
geworfen wird. Die relativen Mengen wechseln je nach der Beschaffen-
heit der Ofen, Qualitit der Materialien und der Art der Betriebsfuhrung.

Zu dem System der Ofen ohne Feuerungen ist auch der Etagen-
ofen von Dietzsch zu rechnen. Derselbe wird zum Zwecke des
Kalkbrennens unter gleichzeitiger Gewinnung hochprozentiger Kohlen-
siuregase sehr empfohlen. Fig. 5 zeigt einen Dietzschschen Doppelofen.
Die Kammer 4 dient zum Vorwirmen des Kalksteines durch die ab-
ziehenden Gase, wihrend in C das Garbrennen erfolgt. Das Brenn-
material wird durch F eingeworfen, und in D kuhlt sich der gebrannte
Kalk durch die aufsteigende Verbrennungsluft ab, wobei sich letztere
anwiarmt. Das Ziehen des auf den Rosten H ruhenden Kalkes findet
durch besondere Tiiren statt, die in der Zeichnung nicht vorhanden sind.
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Wie man sieht, ist das Prinzip des Dietzschschen Etagenofens
dasselbe wie bei dem belgischen Schachtofen mit kurzer Flamme. Das
Brennmaterial wird zwischen den Steinen verbrannt, und die Wirme des
glithenden Kalkes wird zum Vorwirmen der Verbrennungsluft ansgenutzt.

Einen Vorteil hat der Etagenofen vor dem belgischen Schachtofen.
Da das Brennmaterial erst an derjenigen Stelle zugefugt wird, wo die
Verbrennung stattfindet, so kann man auch Kohle verwenden und ist
nicht an Koks gebunden. Es kann, wie leicht ersichtlich ist, eine

trockene Destillation der Kohle nicht vor-
kommen. Die Heizkraft in der Kohle ist
fast uberall billiger als in Koks.

Auf der anderen Seite ergibt sich
aber, daB der Dietzsch-Ofen in der An-
lage teurer ist als der belgische Schacht-
ofen und daB der Betrieb viel kompli-
zierter ist. KEs ist jedenfalls mehr Hand-
arbeit beim Dietzsch-Ofen vorhanden
als beim einfachen Schachtofen. Dadurch
kann der Vorteil des billigen Brennmaterials
reichlich wieder ausgeglichen werden.
Schmatollal) gibt an, dal die Arbeiter,
welche an den Arbeitstiven F das Ein-
schiitten und die Verteilung des Brenn-
materials besorgen, stark unter der Hitze
zu leiden haben. Aus diesem Grunde ist
nach Schmatollas Mitteilung von H.
Schmidt eine Anderung an den Ofen
eingefilhrt, welche darin besteht, daB

Fig. 5 wihrend des Arbeitens die heilen Gase
direkt in die Esse geleitet werden konnen.

Es wird angegeben, daB bei Dietzschschen Etagenofen (Doppel-
ofen, welche ca. 15—20 tons gebrannten Kalk in 24 Stunden liefern) nur
15 kg feine Kohle oder Koks auf 100 kg gebrannten Kalk verbraucht
werden. Die Gase sollen 30—3879, Kohlensdureanhydrid enthalten.

In die Kategorie der Ofen mit kurzer Flamme gehort ferner auch
ein von Solvay konstruierter Ofen D.R.P. No. 43 901 und Engl. Patent
1887 No. 1383 222. Diese nur fur ganz grofen Betrieb passende Kon-
struktion ist jedenfalls interessant, da die Verwendung mechanischer
Kraft hier soweit getrieben ist wie nur moglich; auch die Entleerung
soll maschinell geschehen. Die Figuren 6 —6c zeigen diesen Ofen. Ein

) Schmatolla, a.a. 0. 8. 53.
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von unten in den Bremnschacht hineinragender Kegel M (Fig. 6) dringt
den ununterbrochen nachsinkenden Kalk seitwiirts, wo der gare Kalk
von den Leisten N der auf Rollen & ruhenden Scheibe D auf eine duBere,
gleichzeitig mit D kreisende Scheibe P geschoben wird, von welcher ein
Abstreicher L den Kalk in den Absturz V bezw. Wagen W befordert.
Statt des Kegels M und der kreisenden Scheibe D kann auch eine
schneckenartige Vorrichtung S (Fig. 6b) verwendet werden. Zur Auf-

Fig. 6. Fig. 6b.

Fig. 6a. Fig. 6c.

nahme dieser Ausziehvorrichtung fiir den garen Kalk dient ein allseitig
geschlossener Raum unterhalb des Brennschachtes. Die zur Verbrennung
notige Luft wird durch Rohr 7 eingeprefit.

Es muB fraglich erscheinen, ob die Fithrung dieses Betriebes ohne
Storung vor sich geht. Man mochte glauben, daff die Beweglichkeit der
Scheibe D leicht unterbrochen wird; es lastet ein sehr grofies Gewicht
auf dieser Scheibe, und ferner ist ein Festklemmen des Kalkes zu be-
firchten. Es ist leicht moglich, da die zum mechanischen Betriebe und
zur Einpressung der Luft notige Maschinenkraft die Ersparnis an Arbeits-
lohn wieder aufwiegt.
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IlI. Ringdien

werden vielfach zum Kalkbrennen benutzt und geben auch ein sehr gutes
Resultat beziiglich des Verbrauches an Brennmaterial. Sie sind aber in
der Anlage komplizierter und teuerer als die belgischen Schachttfen,
auch verlangen sie mehr Arbeit. Es soll aus diesen Griinden hier nicht
ngher auf die Ringtfen eingegangen werden.

Betrieb der Schachtofen.

Die Ofen mit kurzer Flamme, unter welcher Bezeichnung hier be-
sonders die belgischen Schachtofen zu verstehen sind, gebrauchen in der
Regel auf 100 kg Kalk nur 16—25 kg Koks. Der Verbrauch sehwankt
je nach der Grofle des Ofens und der Beschaffenheit des Kalksteines;
hieriiber folgt Niheres weiter unten. Die Ofen mit kurzer Flamme ge-
brauchen also ca. 10 kg Koks pro 100 kg Kalkstein weniger als die Ofen
mit gewShnlichen Planrostfeuerungen, wodurch allein schon eine erheb-
liche Ersparnis erreicht wird. Hierzu kommt noch eine Ersparnis an
Arbeit, da keine Feuerungen zu bedienen sind.

Es ist aber nicht allein der geringere Bedarf an Brennmaterial und
Arbeit, welcher die Ofen mit kurzer Flamme als so sehr geeignet fiir die
Ammoniaksodafabrikation erscheinen l48t; hinzu kommt der Umstand,
daB die Gase eines solchen Ofens durchschnittlich reicher an Kohlens#ure
sind. Je weniger Brennmaterial man zum Kalkbrennen gebraucht, um so
hochprozentiger sind die Gase. Wegen des hieraus entstehenden Vorteiles
verweise ich auf die Ausfihrungen im Kapitel III.

Einen kleinen Nachteil besitzen diese Ofen; die Asche des Brenn-
materials vermischt sich mit dem Kalk., Dieser Umstand kann bei
einigen Verwendungen des Kalkes stéren; fur die Zwecke der Ammoniak-
sodafabrikation ist derselbe indes ganz belanglos. Grobe Teile der
Schlacken aus dem Brennmaterial, welche in den Apparaten und Rohr-
leitungen verstopfend wirken konnten, bleiben beim Loschen und Ab-
ziehen der Kalkmilch zuriick, und wenn feine Teile mit in die Destillier-
apparate gelangen, so macht das nichts aus.

Die belgischen Schachtofen werden in der Ammoniaksodaindustrie
in bedeutenden Grifen, bis zur Leistungsfahigkeit von ca. 20000 kg ge-
branntem Kalk pro 24 Stunden, angewendet. Dariiber hinaus wird man
wohl nicht gehen; man stellt dann besser mehr Ofen auf. So gibt
Bradburne!) in der Beschreibung eines groBen amerikanischen Werkes

1) Zeitschrift fir angew. Chemie 1898, 58.
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an, daB daselbst 10 belgische Schachtofen mit je einer Verarbeitung von
34 t Kalkstein pro 24 Stunden im Betrieb sind.

Der Betrieb eines Kalkofens fiir die Ammoniaksodafabrikation unter-
scheidet sich, wie schon oben bemerkt wurde, von dem gewiohnlichen
Kalkofenbetriebe dadurch, daB bei letzterem die Gase einfach in die Luft
entweichen, wihrend sie bei ersterem durch eine Luftpumpe abgesaugt
werden. Es ist selbstverstindlich nicht moglich, Kalkofen und Luft-
pumpenleistung genau so zu regulieren, daB die Luftpumpe gerade das-
jenige Quantum Gase absaugt, welches der Kalkofen bei vollig richtigem
Gange liefert. Wenn der Kalkofen vollig richtig gehen soll, so darf in den-
selben nicht mehr und nicht weniger Luft gelangen, als zur Verbrennung
der Koks notig ist. Tritt zu wenig Luft ein, so entsteht Kohlenoxyd, in-
folgedessen wird das Brennmaterial nicht geniigend ausgenutzt, und ebenso
entstehen ungeniigende Mengen der fiir die Fabrikation notigen Kohlen-
sdure. Kommt zu viel Luft in den Ofen, so erhidlt man eine verdiinnte
Kohlensiure, und es entstehen ebenfalls Wédrmeverluste, und zwar nun
durch die iiberschiissige Luft. Da man die genaue Mitte nicht einhalten
kann, so tut man hier am besten, daB man den ersteren Fehler ver-
meidet, also den Luftmangel. Bei der ungeniigenden Verbrennung, also
bei der Entstehung von viel Kohlenoxyd, werden die Verluste an Warme
leicht groBer sein, als wenn etwas iiberschiissige Luft miterwdrms
werden muf.

In den allermeisten Fallen liegt die Sache praktisch fur die Am-
moniaksodafabriken so, daB sie ein groferes Quantum Kalk brennen, als
sie zum Zersetzen des Salmiaks gebrauchen. Man erhilt in diesem
Falle auch mehr Kalkofengase, als man im Betriebe der Karbonisierung
(siehe Kapitel III) notig hat. Dadurch ergibt sich die Regulierung des
Kalkofenbetriebes und der dazu gehdrenden Luftpumpe von selbst. Man
stellt die Luftpumpe so ein, daB sie das Quantum Gase absaugt, welches
fir die Karbonisierung erforderlich ist. Den Uberschuf der Kalkofengase
1aBt man durch einen auf dem Ofen angebrachten Schornstein ins Freie
entweichen. Den Zug dieses Schornsteins reguliert man durch eine
Drosselklappe.

Die Fiithrung des Kalkofenbetriebes ist, soweit es sich um gleich-
miBige Gewinnung miglichst hochprozentiger Gase handelt, bei groBeren
Ofen, also von ca. 10000 kg Tagesleistung, leichter als bei kleineren
Ofen. Wenn die den Ofen bedienenden Leute. erst eingearbeitet sind,
so macht es keine Schwierigkeiten, die Gase mit einem durchschnitt-
lichen Gehalt von ca. 329, Kohlensiureanhydrid zu halten. Die Schwan-
kungen konnen allerdings je nach den Umstdnden bis zu 109/, betragen,
das heiBt, der Gehalt sinkt beim Chargieren bis auf 259, und steigt
dann wieder bis zu 35%,. Diese Schwankungen treten aber bei sorg-
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faltiger Betriebsfiihrung nur auf ganz kurze Zeit ein, jedesmal nach dem
Ziehen und Fiillen.

Die Beschaffenheit der Kalksteine spielt selbstverstindlich beim
Ammoniaksodabetriebe eine grofie Rolle. Es kommt hier nicht nur die
chemische Zusammensetzung, sondern auch die physikalische Beschaffen-
heit der Steine in Betracht. Wihrend der erstere Punkt besonders
wichtig ist fiir den Gebrauch des Kalkes zur Salmiakzersetzung, ist der
letztere von groBer Bedeutung fiir den BrennprozeBS. Wenn der Kalkstein
schieferig und kleinstiickig ist, so legen sich die einzelnen Stiicke im
Ofen sehr dicht aneinander, und der Zug wird gehemmt. Kalksteine
von sehr feinkdrniger Struktur brennen sich, wie man zu sagen pflegt,
schlecht; sie verlangen mehr Brennmaterial als grobkornige Steine. s
liegt dies wohl daran, daB die Kohlensiure aus diesen Steinen schwieriger
entweichen kann als aus den groBkrystallinischen Gesteinen. Einige
Arten Kalkstein sind fiir den kontinuierlichen Kalkofenbetrieb geradezu
gefihrlich; sie zerspringen ndmlich in der Hitze in unzihlige kleine
Stiicke, soda8 der Zug im Ofen vollstindig verhindert wird. Solche
Steine lassen sich nur dann in kontinuierlich gehenden Ofen brennen,
wenn sie ganz langsam vorgewirmt werden. Das ist jedoch meist mit
Umstindlichkeit verbunden. In sehr hohen Ofen wird allerdings von
selbst eine solche Vorwirmung eintreten. Ein derartiger Kalkstein ist
mir z. B. in den Inoceramusschichten des Plinerkalkes aus dem Teuto-
burgerwalde begegnet. Ein solcher Stein ldfit sich nur in den alten,
intermittierend gehenden Ofen, bei denen ein langsames Anschmauchen
stattfindet, ohne Storung brennen. Sehr gut brennen sich z. B. die Kalk-
steine der Muschelkalkformation aus der Zone, welche man geologisch
als Kalk von Friedrichshall bezeichnet, ferner sind auch Korallenkalke
aus dem Jura ein gutes Material.

Hinsichtlich der chemischen Zusammensetzung ist ein ganz reiner
Kalkstein, also z. B. Marmor, das Ideal. Man wird jedoch nur ganz
selten einen Stein zur Verfigung haben, der mehr als 989/, Kalzium-
karbonat enthilt. Fiir gew¢hnlich handelt es sich um Steine, welche
90—96 9, Karbonat enthalten. Es ist nicht angenehm, mit niedrig-
prozentigen Steinen arbeiten zu miissen. Einmal erhohen sich die Brenn-
kosten, und dann erhalt man selbstverstindlich die Beimengungen des
Steines, welche meist toniger Natur sind, als lidstigen Schlamm in den
DestilliergefaBen wieder. Wenn der Preisunterschied zwischen zwei
Kalksteinsorten nicht sehr hoch ist, sollte man immer den héherprozen-
tigen Stein nehmen.

‘Wie oben schon erwihnt ist, gebrauchen die Schachtdfen mit kurzer
Flamme 16—25 kg Koks auf 100 kg Kalk. Der Verbrauch wird beein-
fluft durch die GroBe und Konstruktion des Ofens, durch die Qualitst
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der Koks, die Beschaffenheit der Kalksteine und die mehr oder weniger
genaue Aufsicht. Die Zahl 16 kg ist sehr niedrig. Ich selbst habe
in der Praxis einen so niedrigen Verbrauch nicht erlebt; da8 er erreicht
wurde, ist mir indes von ganz zuverlissiger Seite versichert.

Verbrauch an Brennmaterial zum Kalkbrennen.

Es ist interessant, hier eine Berechnung dariiber anzustellen, wie-
viel Wérme theoretisch zum Garbrennen des Kalkes erforderlich ist. Die
Umsetzung, welche beim Kalkbrennen vor sich geht, wird ausgedriickt
durch die Formel:

Ca CO3 = Ca 0 + CO,.
Kalkstein Kalk  Kohlensdure

Diese Zersetzung erfordert fiir 100 kg Ca CO; = 42 490 c.1), hier-
bei werden gebildet 44 kg CO, und 56 kg Ca O. Um 100 kg des letzteren
zu erhalten, sind demnach 178,57 oder rund 178 kg CaCO; erforderlich;
dabel entstehen rund 78 kg CO,. Das spezifische Gewicht der letzteren
betragt bei 0Y und 760 mm Druck = 1,9772; jene 78 kg CO, entsprechen
demnach 39,45 oder rund 40 cbm. Das Gas entweicht mit rund 1509
Die spezifische Warme des Kohlensdureanhydrids kann bei den in Be-
tracht kommenden Temperaturen fiir praktische Zwecke?) mit 0,217 fiir
1 kg und 0,427 fir 1 cbm angenommen werden. Daraus berechnet sich
der Wirmeverlust zu:

78.0,217 . 150 = 2538 c.
oder

40.0,427 . 150 = 2562 c.
oder rund 2550 c.

Man kann ferner praktisch rechnen, daf auf 100 kg Kalk rund
14 qm Ofenoberfliche kommen, deren Wirmeverlust durch Abkihlung
und Ausstrahlung mit rund 300 c. anzunehmen ist, also in Summa
= 4200 c.

Auflerdem geht mit dem gezogenen Kalk Wirme verloren, da der-
selbe sich abkiihlt, bis er zum Verbrauch gelangt. Rechnet man die
Differenz zu 409, so ergibt sich ein Verlust von:

100.0,236 .40 = 944 c.
oder rund 1000 c.

) Naumann, Thermochemie, Braunschweig 1882, S. 484. — Nach
Thomsen, Thermochemische Untersuchungen, Leipzig 1883, Bd. III, S. 444, be-
tragt die Zah! = 42 520 c. und nach Chem. Kalender, Beilage, J. Springer, Berlin
1904, S. 197 = 44700 c.

?) Naumann, a. a. 0. S. 80.
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Fir die Fertigstellung von 100 kg Ca O werden demnach an Wirme
insgesamt verlangt:

Zersetzung von 178 kg Ca CO; = 1,78 .42,490 = 75 632 c.
Verlust durch die Wirme der abgehenden CO, = 2550 c.
Verlust durch Abkuhlung des Ofens . = 4200ec.

Verloren gehende Wirme im gezogenen Kalk = 1000 c.
Summa 83 382 c.

‘Wenn man rechnet, daB die zum Brennen benutzten Koks einen
Brennwert von 7200 c. haben und davon durch unvollstindige Verbrennung
und mit der Wirme der Verbrennungsgase 109, verloren gehen, so
bleiben nutzbar rund 6500 c. pro 1 kg Koks. TUm die obigen 83 382 c.
zu erzeugen, hat man also rund 12,8') kg Koks ndtig.

Bei dieser Berechnung ist reines Kalziumkarbonat (Ca COj;) als
Rohmaterial angenommen. Der Kalkstein der Praxis stellt ein solches
Material natiirlich nie dar; es muff daher die obige Zabl fiir praktische
Verhdltnisse je nach der chemischen Zusammensetzung des Steines kor-
rigiert werden.

Je geringer der Gehalt eines Steines an Kalziumkarbonat ist, um so
weniger Warme ist zum Fertigbrennen von 100 kg Kalkstein erforderlich
aber um so geringer ist auch der erhaltene gebrannte Kalk, und um so
weniger Kohlensiure erhilt man. Das fiir den vorliegenden Zweck allein
wirksame Kalziumoxyd kann sich daher beim Brennen eines gering-
wertigen Steines teurer stellen als bei reinem Stein, wenn auch pro
100 kg des fertigen Kalkes weniger Brennmaterial gebraucht wird.

Die fremden Bestandteile des Kalksteines?) iiben beim Brennen
des Steines in Ofen mit kurzer Flamme auf einen Mehrverbrauch an
Brennmaterial meistens keinen Einfluf aus. Sie werden mit auf WeiB-
glut erhitzt, geben aber die hierzu verbrauchte Wirme fast vollig wieder
an die unten in den Ofen eintretende Verbrennungsluft ab. Das gilt
namentlich von den Silikaten. Nur bei Vorhandensein gréferer Mengen
konnte ein irgendwie in Betracht kommender Wirmeverlust entstehen.

Silikate wirken aber in anderer Hinsicht schddlich; sie verhindern
unter gewissen Umstdnden das Garbrennen des Kalksteines. Wenn ein
groBerer Prozentsatz von Silikaten vorhanden ist, so tritt leicht eine
Sinterung des Steines an der Oberfliche ein, welche man auch bei An-

1) Wendet man fiir obige Rechnung die Zahl des Chem. Kalenders (cf. S. 29)
fir die Zersetzungswiirme des Kalksteins — 44700 c. an, so ergeben sich 87316 c.,
woraus sich 13,4 kg Koks berechnen.

?) Magnesiumkarbonat wirkt ganz analog wie Kalzinmkarbonat; cf. weiter
anten.
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wendung groBer Vorsicht nicht verhindern kann. Diese Erscheinung
bezeichnet man auch als das sogenannte ,Totbrennen“. Es kann infolge
der gesinterten Oberfliche des Steines die Kohlensiiure aus dem Innern
nicht geniigend entweichen; es bleiben unzersetzte Kerne in den groferen
Sticken der Kalksteine zuriick. Solcher Kalk I¢scht sich sehr schwer
und hinterlift viel ,Steine“. Man soll daher die Anwendung solcher
unreinen Kalksteine fiir die Ammoniaksodafabrikation moglichst ver-
meiden und nur im Notfall dazu greifen.

Eine bestimmte Grenze fiir denjenigen Gehalt an Kieselsiiure an-
zugeben, bei welchem ein Kalkstein unbrauchbar wird, ist nicht moglich.
Es kommt nicht allein die prozentische Menge in Betracht, sondern
auch die Art der Verteilung der Silikate im Stein spielt dabei eine
Rolle. Man probiert einen Stein am besten praktisch durch einen
Probebrand aus.

Das Vorkommen von Magnesiumkarbonat im Kalkstein schadet
nicht, da diese Verbindung beim Brennen sich leicht in Magnesiumoxyd
verwandelt, welches in der Destillation den Salmiak ebensogut zersetzt
wie der Kalk. Magnesiumkarbonat hat sogar den Vorteil, da es relativ
weniger Wirme zur Zersetzung gebraucht als Kalziumkarbonat.

Fir die Umsetzung Mg CO; = MgO + CO, ist der Wirmever-
brauch -+ 28,9 ¢.!). Fiir 100 kg werden also 34 400 ¢. verlangt. 84 kg
Magnesiumkarbonat, welche 100 kg Kalziumkarbonat aquivalent sind,
gebrauchen demnach zur Zersetzung nur 28900 c. gegeniiber 42 490 ec.
beim Kalkstein.

Dolomitische Kalksteine bezw. reine Dolomite miissen sich sehr
gut fiir die Kalktfen der Ammoniaksodafabriken eignen, da sie jeden-
falls weniger Brennmaterial verlangen. Eigene Erfahrungen habe ich
indes dariiber in der Praxis nicht machen ktnnen.

Organische Beimengungen im Kalkstein konnen einen schiidlichen
FinfluB nicht haben, im Gegenteil miissen sie sogar etwas niitzliche
Wirme entwickeln., Indes ist ihre Menge meistens so gering, daf sie
nicht weiter in Betracht kommen.

Ein Wassergehalt der Steine ist mehr oder weniger schidlich.
Die Steine springen dann leicht. Aber wenn das auch nicht immer ge-
schieht, so nimmt das verdampfende Wasser doch stets Wirme fort.
Man soll daher stets auf trockene Steine sehen.

Es soll nun der Wirmeverbrauch fiir einen Kalkstein berechnet
werden, wie er in der Praxis vorkommt, also z. B. von der Zusammen-
setzung:

1) Chemiker-Kalender 1904, S. 197.
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95 ¢/, Kalzinmkarbonat,
4 - Silikate, Eisen, Tonerde ete.
1 - Wasser.

Ein solcher Stein gibt einen Kalk, welcher besteht aus rund:

919/, Ca O,
2 - CaCO;,,
7 - Silikate etc.

Um 100 kg rohen Kalk zu erhalten, sind von diesem Stein er-
forderlich 176 kg, worin 167 kg Ca CO,;. Wir haben dann die Rechnung:

167 kg Ca CO,; verlangen . . . 70958 c.
1,7kg Hy O verlangen . . . . 1100c.
Verlorene Warme wie oben = 7750 c.

Summa 79 808 c.

Dazu sind erforderlich an Koks, wenn dieselben wie oben mit
6500 nutzbaren Kalorien gerechnet werden, 12,8 kg. Das ist weniger,
als oben berechnet ist, indessen ging die erste Rechnung auf 100 kg
reinen Kalk, wahrend bei letzterer Berechnung nur 91 kg reines Kalzium-
oxyd erhalten wurden.

In der Praxis wird nun ein solch niedriger Koksverbrauch nicht
erreicht, daran tragen verschiedene Umstinde die Schuld. Zun#chst
mufl in Betracht gezogen werden, daf nur selten die angewendeten Koks
so guter Qualitat sind, daB 1 kg 6500 c. abgibt. TFir gewdhnlich wird
man far 1 kg Koks nur rund 5500 c. rechnen diirfen. Setzt man diese
Zahl in die oben angefuhrten Rechnungen ein, so ergibt sich fiir das
Brennen des Steines im zweiten Beispiel ein Verbrauch von rund
14,5 kg Koks.

Weiter ist zu bedenken, daf die Verluste durch Abkuthlung und
Ausstrahlung des Ofens haufig wohl grofier sind als oben angenommen
ist, wodurch ein weiterer Verbrauch von Brennmaterial entsteht. Die
Menge dieser Verluste wird stark beeinflut dadurch, ob die Ofen ganz
oder zum Teil frei stehen, oder ob sie vollig mit einem Gebdude um-
geben sind. Ferner schwanken die Verluste selbstverstandlich stark mit
der Jahreszeit.

Aus den vorstehenden beiden Grunden erklart es sich schon allein,
wenn der Minimalverbrauch an Brennmaterial in der Praxis grofler
ist, als die theoretische Berechnung ergibt. Man wird einen Ver-
brauch von 16 kg Koks pro 100 kg gebrannten Kalk als sehr gering
bezeichnen miissen. Wenn in der Praxis wirklich weniger gebraucht
ist, so miissen ganz besondere Umstinde vorgelegen haben, z. B. sehr
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gutes Brennmaterial, vorziigliche Ofen, sehr groBer Betrieb, scharfe
Kontrolle und dolomitischer bezw. auch niedrigprozentiger Kalkstein
(cf. S. 31). Meistens wird in der Praxis die Zahl von 16 kg Koks iiber-
schritten. Bei guten Ofen diirfte der Hauptgrund dieser Erscheinung
darin zu suchen sein, daB man mehr als die normale Menge der Ver-
brennungsluft gebraucht hat.

Aus dem Verbrauch an Koks und dem Gehalt des Kalksteines im
Karbonat lassen sich annihernd die Mengen der entstehenden Kalk-
ofengase und deren Gehalt an Kohlensdureanhydrid berechnen, d. h. nur
dann, wenn man den Luftverbrauch kennt.

Berechnungen iiber den Gehalt der Kalkoiengase
an Kohlensdureanhydrid.

Im folgenden sollen einige Beispiele gegeben werden, bei denen
die Mengen der verbrauchten Koks und der Verbrennungsluft verschieden
groB eingesetzt sind, um den Einflufl zu zeigen, den wechselnde Mengen
dieser Stoffe auf die Zusammensetzung der Kalkofengase austben.

Es soll angenommen werden, daf ein Kalkstein vorliegt, welcher
989/, Ca CO; enthalt und daB 96,59, Ca CO; zersetzt werden. Aufer-
dem enthalt der Stein 11/, 9/, Silikate, Eisen etc. und !/;%, Feuchtigkeit.
10000 kg dieses Kalksteines liefern demnach rund 5700 kg Rohkalk,
4250 kg Kohlenssureanhydrid und 50 kg Wasser. Zur Herstellung von
10 000 kg Rohkalk sind 17 540 kg Kalksteine erforderlich, der Robkalk
hat folgende Zusammensetzung:

94,8 %, Ca O,
2,6 - Ca CO;,
2,6 - Fisen, Silikate ete.

Die obigen 17540 kg Kalksteine liefern auBer den 10000 kg Roh-
kalk rund 7450 kg CO, und 90 kg Wasserdampf; letzterer wird nicht
weiter beriicksichtigt. 1 cbm CO, wiegt bei 15° und 760 mm Druck
1,833 kg, die berechneten 7450 kg entsprechen also rund 4060 cbm CO,.

Es soll angenommen werden, daB die zum Brennen verwendeten
Koks 809,!) C enthalten, welcher in CO, verwandelt wird. 1 kg Koks
liefert dann 2933 g CO,, entsprechend 1,6 cbm CO,.

1 kg Koks mit 809/, nutzbarem C verlangt zur Verbrennung theo-

1) Koks konoen mit einem Gesamtgehalt von 859, C gerechnet werden.
Wenn 809, C in CO, iibergehen, so gehen also rund 69/, des Gesamt-C in Ver-
lust, teils als unverbrannter C, teils als Kohlenoxyd.

Schreib. 3
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retisch rund 7,4 cbm TLuft bei 15° und 760 mm Druck. Mit diesem
Quantum kommt man in der Praxis selbstverstindlich nie aus, die ge-
ringste Menge diirften 9 cbm Luft auf 1 kg Koks sein.

1. Beispiel.
Zur Herstellung von 10 000 kg gebranntem Kalk (Rohkalk) sollen
erforderlich sein:
17 540 kg Kalkstein,
1 600 kg Koks,
9 cbm Verbrennungsluft auf 1 kg Koks.

17 540 kg Kalksteine liefern wie oben berechnet
7450 kg = 4060 cbm CO,
1600 - Koks . . . . 4693 - = 2560 - -
Summa 6620 chm CO,

Auf 1600 kg Koks wurden verbraucht 9><1600 = 14400 cbm
Verbrennungsluft. Wenn diese Luft aus dem Ofen entweicht, so ist an
Stelle des groBten Teiles ihres Sauerstoffes das aus dem Koks ent-
standene Kohlensdureanhydrid getreten, wodurch indes das Volumen der
Luft nicht geindert ist. Als das Volumen vergroBernd ist zu dem Ver-
brennungsgasen jedoch das aus dem Kalkstein entwickelte Kohlensiure-
anhydrid gekommen.

An Gasen sind also insgesamt vorhanden:

14 400 cbm Verbrennungsgase, darin aus den

Koks. . . . . . . . . . = 2560cbm CO,
4060 - CO, aus dem Kalkstein . . . = 4060 - -
Summa 18 460 cbm Kalkofengas, darin . . . . . = 6620 cbm CO,

Daraus berechnet sich der Gehalt der Kalkofengase zu durch-
schnittlich = 35,86 Volumprozent CO,.

Das ist eine Durchschnittszahl, wie dieselbe bisher in der Praxis
kaum erzielt sein diirfte, wenn ein solches Resultat auch moglich er-
scheint. Mit 169, Koks (auf gebrannten Kalk berechnet) und 9 chm
Luft auf 1 kg Koks in der Praxis andauernd auszukommen, ist duBerst
schwierig.

II. Beispiel.

Zur Herstellung von 10000 kg gebranntem Kalk sollen erforder-
lich sein:
17 540 kg Kalksteine,
1800 - Koks,
9 cbm Luft auf 1 kg Koks.
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17 540 kg Kalksteine, wie oben = 4060 cbm CO,
1800 - Koks = 5280 kg = 2880 - -

Summa 6940 cbm CO,

9 >< 1800 = 16 200 cbm Verbrennungsgase
dazu = 4060 - CO, aus dem Kalkstein

Summa 20 260 chm Kalkofengase.

Daraus berechnet sich der Gehalt der Kalkofengase zu durch-
schnittlich 34,259, CO,.

Auch dies ist ein Resultat, welches nur selten erreicht sein diirfte.
Man wird, wenn man vielfach auch mit der Koks auskommt, mehr
Verbrennungsluft verbrauchen.

II1. Beispiel.

Zur Herstellung von 10000 kg gebranntem Kalk sollen erforder-

lich sein:
17 540 kg Kalksteine,

1800 - Koks,
10 cbm Luft auf 1 kg Koks.

17 540 kg Kalksteine, wie oben = 4060 cbm CO,
1800 - Koks . . . = 2880 - -

Summa 6940 cbm CO,

l

10 >< 1800 18 000 cbm Verbrennungsgase
dazu = 4060 - CO, aus dem Kalkstein
Summa 22 060 cbm Kalkofengase.

Daraus berechnet sich der Gehalt der Kalkofengase durchschnitt-
lich zu 31,459, CO,.

Ein solches Resultat ist jedenfalls mehrfach in der Praxis erreicht,
indes nur bei Ofen von groBen Dimensionen und guter Aufsicht. Hiufig
werden mehr Koks gebraucht.

IV. Beispiel.

Zur Herstellung von 10000 kg gebranntem Kalk sollen erforder-

lich sein:
17 540 kg Kalksteine,

2000 - Koks,
10 cbm Luft auf 1 kg Koks.
3*"
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17 540 kg Kalksteine, wie oben = 4060 cbm CO,
2000 - Koks, = 5866 kg 3200 - -

Summa 7260 cbm CO,

I

10 >< 2000
dazu

20 000 cbm Verbrennungsgase
4060 - CO, aus dem Kalkstein

Summa 24 060 cbm Kalkofengase.

I

Daraus berechnet sich der Gehalt der Kalkofengase zu durch-
schnittlich 80,17 9, CO,.

Diese Zahl entspricht noch immer einem normalen, guten Betriebe.
Bei kleineren Ofen, welche in groBeren Pausen chargieren, ist eine
solche Durchschnittszahl als sehr gut zu bezeichnen.

V. Beispiel.

Zur Herstellung von 10000 kg gebranntem Kalk sollen erforder-
lich sein:
17 540 kg Kalksteine,
2500 - Koks,
10 cbm Luft auf 1 kg Koks.

17 540 kg Kalksteine, wie oben = 4060 cbm CO,
2500 - Koks = 7333 kg == 4000 - -

Summa 8060 cbm CO,

10 >< 2500 = 25 000 cbm Verbrennungsgase
dazu = 4060 - CO, aus dem Kalkstein

Summa 29 060 cbm Kalkofengase.

Daraus berechnet sich der Gehalt der Kalkofengase zu durch-
schnittlich 27,73 9/, CO,.

Ein solcher Durchschnittsgehalt konnte friber bei kleineren (fen
noch als gut gelten. Jedenfalls verbrauchten friher die Ofen mit langer
Flamme mehr Koks.

V1. Beispiel.

Zur Herstellung von 10000 kg gebranntem Kalk sollen erforder-

lich sein:
17 540 kg Kalksteine,

3000 - Koks,
10 cbm Luft auf 1 kg Koks.
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17 540 kg Kalksteine, wie oben = 4060 cbm CO,
3000 - Koks = 8799 kg = 4800 - -
Summa 8860 cbm CO,

10 > 3000 == 30 000 cbm Verbrennungsgase
dazu = 4060 - CO, aus dem Kalkstein

Summa 34 060 cbm Kalkofengase.

Daraus berechnet sich der Gehalt der Kalkofengase zu durch-
schnittlich 26,049/, CO,.

Weit stirker als ein groBerer Verbrauch an Koks wirkt -auf den
Gehalt der Kalkofengase an Kohlenséureanhydrid die Vermehrung der
Verbrennungsluft ein, wie aus folgendem Beispiel zu ersehen ist.

VII. Beispiel.

Zur Herstellung von 10000 kg gebranntem Kalk sollen erforder-
lich sein:
17 540 kg Kalksteine,
3000 - Koks,
12 cbm Luft auf 1 kg Koks.

17 540 kg Kalksteine, wie oben = 4060 cbm CO,
3000 - Koks . . . . . .=4800 - -
Summa 8860 cbm CO,

12 >< 3000 == 36 000 cbm Verbrennungsgase
dazu == 4060 - CO, aus dem Kalkstein

Summa 40 060 cbm Kalkofengase.

Daraus berechnet sich der Gehalt der Kalkofengase zu durch-
schnittlich 22,119, CO,.

Diese Beispiele zeigen, wie gro8 der EinfluB der Kalkofenarbeit
auf den Betrieb der Ammoniaksodafabrikation ist. Wenn man annimmt,
daf die Kalkofengase aus den Absorptionsapparaten mit einem Gehalt
von 59, CO, entweichen, so wiirden beim Beispiel VII rund 6 cbm
Kalkofengas gebraucht werden, um dieselbe Kohlensiuremenge zu liefern
wie 4 cbm im Beispiel IIl. Der Kalkofenkompressor miifite also im
ersteren Falle um die Hilfte grofier sein als im zweiten. Ebenso
miiten Absorber, Rohrleitungen, Waschapparate etc. entsprechend grifer
sein. Noch ungiinstiger wiirde sich der Einfluf der geringhaltigeren
Gase stellen, wenn dieselben etwa mit 8—109/, CO, die Absorber ver-
lassen wiirden. Das Verhéltnis stellt sich dann in dem eben gewihlten
Beispiel wie 7:4.
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Die Verbesserung der Kalkofenarbeit hat in mehreren Fabriken
nicht wenig dazu beigetragen, die Leistungsfihigkeit der Apparate zu
erhhen.,

Die Ursachen fir die so sehr verschiedenen Resultate bei den
obigen Beispielen (von denen die No. III—VII wirklichen Zustinden in
der Praxis entsprechen) liegen zum Teil in der verschiedenen Kon-
struktion der Ofen. Sehr viel EinfluB hat aber auch die Handhabung
der Betriebskontrolle. Am schidlichsten wirkt das Eindringen von
Nebenluft; hierdurch wird der Wiarmeverbrauch vergrofiert und der
Gehalt der Gase an Kohlensdureanhydrid heruntergesetzt.

AuBerdem kann die Leistung des Kalkofens beeinflubt werden
durch die Qualitdit der Materialien. Auch bei sorgfiltigster Betriebs-
fihrung und bester Ofenkonstruktion verursachen ungeeignete Kalksteine
einen Mehrverbrauch an Koks. Schlechte Koks verbrauchen gewohnlich
mehr Verbrennungsluft als gute.

Das Absaugen und Waschen der Kalkofengase.

Die Art des Absaugens der Kalkofengase aus den Ofen ist aus
Fig. 4 auf 8. 22 ersichtlich und auf S. 23 kurz beschrieben.

Die Weite der Rohrleitung berechnet sich aus der Menge der Gase,
welche die Luftpumpe absaugen muB. Man darf hierbei als Geschwin-
digkeit der Gase in den Rohren héchstens 10 m pro Sekunde rechnen.
Die Weite der Leitungen wird gewdhnlich von dem Lieferanten der Luft-
pumpe angegeben und schon durch die Grofie der AnschluBflantschen
bedingt. Man muf indes hier berucksichtigen, da8 die Kalkofengase in
der Rohrleitung vom Ofen bis zum Scrubber infolge ihrer héheren Wirme
ein grofleres Volumen besitzen als die Luftpumpe wirklich ansaugt. Im
Scrubber tritt durch die Abkiihlung eine Verdichtung des Volumens ein,
sodafl die Luftpumpe nur verdichtete Gase erhalt. Man nimmt daher die
Leitung vom Ofen bis zum Scrubber um etwa 15—209, weiter als die
dann folgende Leitung bis zur Luftpumpe.

Das Waschen der Kalkofengase im Scrubber mit kaltem Wasser
muB stattfinden, einmal, um die Gase zu reinigen, und zweitens, um sie
zu kiihlen. Im Kompressor wird durch die Verdichtung so wie so ein
groBes Quantum latenter Warme frei; da ist es notig, dem Kompressor
die Gase moglichst abgekuhlt zuzufahren.

Als Scrubber benutzte man vielfach ganz einfache Gefdfle, wie aus
TFig. 7 ersichtlich ist. Der Scrubber besteht aus einem schmiedeeisernen
zylindrischen Kessel mit halbrunden Béden. S ist ein Siebboden, aunf
welchem kopfgroBe Kalksteinstiicke aufgepackt sind, dieselben werden
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durch die Brause d standig mit Wasser begossen. Durch das Rohr a
treten die Kalkofengase in den Scrubber ein, das Rohr geht durch den
Siebboden, soda die Gase unter letzterem austreten miissen. Das durch
die Brause eingespritzte Wasser sammelt sich unten am Boden und lduft
durch Rohre ! wieder ab. Da dieser Ablauf 50 mm uber dem Sieb-
boden liegt, so wird stets eine ebenso starke Schicht Wasser letzteren
bedecken. Die Kalkofengase treten demnach stets unter Wasser aus
und miissen, durch den Siebboden fein verteilt, eine Wasserschicht von
100—150 mm Hohe passieren. Hierbei werden sie vollstandig gewaschen
und eine weitere Wirkung wird noch erzielt beim Durchstreichen der
Gase durch die nassen Kalksteine. Ein Waschen durch eine Schicht

Fig. 8.

benetzter Steine allein geniigt in den meisten Fallen nicht, die Gase
mussen eine Wasserschicht durchstreichen!). Beim ungenugenden Waschen
gelangen Unreinheiten in die Luftpumpe und verursachen Verstopfungen
und Beschadigungen. Durch das Rohr b werden die Gase nach der
Luftpumpe abgesaugt.

Schon seit langerer Zeit hat man mehr und mehr zum Waschen
der Kalkofengase Scrubber eingefiihrt, welche nach dem Kolonnensystem
gebaut sind. Diese Scrubber haben sich vorziiglich bewihrt und sind
der einfachen Konstruktion, wie No. 7, vorzuziehen. Sie nehmen weniger
Raum ein und das Kiihlwasser wird in ihnen besser ausgenutzt. Solvay
hat derartige Kolonnenscrubber schon fruh angewandt; im deutschen
Patent vom 27. November 1877 ist ein solcher Scrubber abgebildet.

Einen anderen Kolonnenscrubber zeigt Fig. 8, derselbe besteht aus
drei Ringen und einem Deckel. o ist das Eintritts- und b das Austritts-

1) Das gibt auch Lunge a.a. 0. S. 43 an. Ich kann diese Erfahrung aus
der Praxis bestatigen,
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rohr fiir die Kalkofengase. Das bei a eintretende Gas kommt hier
schon gleich mit dem Wasser in Beriihrung, es steigt durch das zentrale
Rohr f nach oben und wird durch die, dieses Rohr bedeckende Haube £
gezwungen, durch das Wasser zu streichen, wobei es durch die Schlitze
der Haube fein verteilt wird. Das durch die Brause d eingespritste
Wasser passiert von oben nach unten vermittelst der Uberlaufrohre e.

Der Kolonnenscrubber eines Kalkofens, welcher fur die Produktion
einer Ammoniaksodafabrik von 10000 kg Soda pro 24 Stunden bestimmt
ist und in welchem rund 10 cbm Kalkofengase pro Minute gewaschen
werden sollen, muB folgende Dimensionen haben:

Durchmesser der Kolonne im Lichten. . . = 1250 mm
Hohe der Ringe im Lichten . = 300 -
Lichter Durchmesser der Rohre f . = 250 -
- - - Haube % . = 500 -
- - - Rohre e = 65 -
- - des Stutzens a = 175 -
- - - - b . . . = 150 -
Hohe der Wasserschicht in jedem Ringe. . = 75 -

Die Gase sollen in jedem Ringe eine Wasserschicht von 30 mm
passieren.

Das Zuleitungsrohr fur die Kalkofengase zum Scrubber ist mit
175 mm Dtr. anzunehmen; das entspricht einem Querschnitt von 240 gem.
Bewegt sich nun das Gas im Rohre mit einer Geschwindigkeit von einem
Meter pro Sekunde, so passieren 24 Liter pro Sekunde = 1440 Liter
pro Minute. Um 10 cbm pro Minute zu befordern, muf demnach die
Geschwindigkeit rund 7 Sekundenmeter betragen.

Im Scrubber kiihlen sich die 10 cbm Kalkofengase so weit ab,
daB ihr Volumen auf 8-—9 cbm zuriickgeht. Die Leitung kann hier also
enger sein, wie schon oben erwshnt wurde. Bei dem angenommenen
lichten Durchmesser von 150 mm ist der Querschnitt = 176 qem. Bei
einer Geschwindigkeit von 1 m pro Sekunde wiurden 1056 Liter pas-
sieren. Wenn 8000 Liter passieren sollen, muf demnach die Geschwin-
digkeit rund 7,5 m pro Sekunde betragen.

Berechnung der nétigen Groge der Ofen.

Um festzustellen, wie gro8 ein Kalkofen fiir eine Anlage von
10000 kg Soda pro 24 Stunden sein muB, geben folgende Rechnungen
einen Anhalt. Fur 10000 kg Soda werden 4150 kg CO, verlangt, die-
selbe Menge ist ferner notig, um das entsprechende Quantum Natrium-
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bikarbonat zu bilden, also sind insgesamt 8300 kg CO, erforderlich.
Die eine Halfte wird stets durch die Zersetzung des Bikarbonats ge-
liefert, es muB also nur die eine Hilfte neu in den Betrieb eintreten.
Dazu kommt jedoch der unvermeidliche Verlust, derselbe ist nicht
allenthalben iiberein, soll jedoch ca. 129, der Gesamtkohlensiure nicht
iibersteigen, das sind rund 1000 kg CO,. Es sind also im ganzen vom
Kalkofen zu liefern 5150 kg CO,. Bei 15° und 760 mm Druck wiegt
1 cbm 1,833 kg, obige 5150 kg entsprechen demnach 2800 cbm CO,,
welche, wenn die Kalkofenluft 830 Vol.-Proz. davon enthalt, rund 9300 cbm
Kalkofengas ergeben. Um dieses Quantum zu liefern, mussen rund
7000 kg Kalkstein!) mit Hilfe von rund 750 kg Koks gebrannt werden.
Man erhalt dann folgende Mengen an Kalk und Kalkofengas:

%000 kg Kalksteine mit 96!/,%, nutzbarem Ca CO, = 2970 kg CO,
750 - Koks - 80 - - C = 2200 - -

5170 kg CO,
entsprechend = rund 2800 cbm CO,.

An Verbrennungsluft sind zu rechnen 10 cbm auf

1 kg Koks, in Summa also 10 < 750 . . . = 7500 cbm
Dazu kommen le oblgen 2970 kg CO, aus dem Kalk-
stein . . . . .o e e . ... = 1620 -

Summa 9120 cbm.

Es entstehen also im vorliegenden Falle 9120 chm Kalkofengase,
welche rund 30,59, CO, enthalten.

Das ist also dasjenige Quantum Kalkofengase, welches theoretisch
ausreichen konnte, um die Kohlensaure fir 10000 kg Soda zu liefern.

In Wirklichkeit geniigt dasselbe jedoch nicht, denn es ist praktisch
nicht durchfihrbar, alles Gas abzusaugen, welches der Ofen liefert.
Wire man darauf angewiesen, die simtliche Kohlensaure, welche sich
im Kalkofen entwickelt, absaugen zu mussen, so konnte man nicht anders
verfahren, als daB8 man die Pumpe mehr Gase saugen liefe, als der Ofen
in gutem Betriebe liefert. Dann wiurde man also eine mehr oder weniger
groBe Menge falsche Luft mit einsaugen, wodurch der Kalkofenbetrieb
verschlechtert und das Gas verdinnt wird. Wenn man die Menge der
Kalksteine allein nach dem notigen Kohlensiurequantum bemessen will,
50 muB man schon, um das Absaugen hochprozentiger Gase regelmiBig
und leicht durchfihren zu konnen, einen groBen Uberschu8 an Kalkstein
brennen, also etwa 10000 kg.

1) Kalksteine von der Zusammensetzung wie in den Beispielen S. 34 ff.
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Dieses Quantum wiirde dann aber noch nicht geniigen, um den auf
10 000 kg Soda entstehenden Salmiak zu zersetzen. Hierzu sind 5600 kg
reiner Atzkalk CaQ theoretisch erforderlich, also etwa 5900 kg gewohn-
licher Rohkalk mit 95,09, CaO. Um diese Mengen zu erhalten, miissen
ca. 11000 kg XKalkstein gebrannt werden. Nun kommt aber ferner in
Betracht, da mehr Salmiak bezw. Ammoniumsulfat zersetzt werden
muB, als 10000 kg Soda entspricht, da aufler dem Salmiak, welcher
durch die Natriumbikarbonatlosung entsteht, auch aus den Unreinheiten
der angewendeten Sole oder des Steinsalzes sich Ammonchlorid und
Sulfat bildent!). Es ist ferner zu beachten, daB ein Teil des Atzkalkes
verloren geht durch Karbonatbildung in der Destillation und da8 man
der Sicherheit des Betriebes wegen beim Destillieren der Salmiaklaugen
einen groferen Uberschuf von Atzkall zusetzt. Das geschieht besonders
bei der Destillation in Kolonnen. Man will lieber Kalk verlieren als
das viel teurere Ammoniak.

In der Tat brennen die Ammoniaksodafabriken 150—200 Teile
Kalksteine, entsprechend rund 80—110 kg Kalk auf 100 Teile Soda.
Nach Lunge, Handbuch der Sodaindustrie, S. 37, soll man heute 120
bis 130 Teile Kalkstein als ausnahmsweise gute Arbeit, 150-—170 Teile
als das Gewohnliche ansehen diirfen. Auf S. 125 eben daselbst wird
angegeben, daB 1894 bei einer gut arbeitenden Fabrik 110 kg Kalkstein
(98%,) auf 100 kg Soda gerechnet werden konnten. Diese Zahl er-
scheint mir sehr gering, wenn man auch die Moglichkeit zugeben muS.
Jedenfalls ist ein solch geringer Verbrauch nur bei ganz scharfer Kon-
trolle méglich und kann nur als eine ganz besondere Ausnahme be-
trachtet werden. Auch die Zahl 120—130 kg erscheint mir sehr niedrig.
Eine Fabrik, die 160 kg Steine brennt und den daraus erhaltenen Kalk
in der Destillation verbraucht?), kann als eine gut arbeitende gelten.
Frither war der Verbrauch weit hoher.

Ubrigens macht es fiir kleinere Fabriken nicht viel aus, wenn sie
einen UberschuB an gebranntem Kalk erhalten. Kalk laBt sich in den
meisten Gegenden, sei es fiir Bauzwecke oder als Dungekalk, leicht ver-
kaufen. Diejenigen Ammoniaksodafabriken, welche kaustische Soda her-
stellen, miissen natiirlich so wie so fur die Kaustisierung eine grofiere Menge
Kalk brennen, als sie fur die eigentliche Sodafabrikation ndtig haben.

Bei der Annahme, daB auf 10000 kg Soda 16000 kg Kalksteine =
9100 kg Rohkalk gebrannt werden sollen, ist ein Ofen erforderlich (nach
Fig. 4) von etwa folgenden Dimensionen:

') Siehe hieruber Kapitel 2.
2) Hier kommt in Betracht, ob durch die Unreinheiten des Salzes Ammon-
salze in groferer Menge gebildet sind.
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Hohe des unteren Konus = 2500 mm
- - oberen - e e e = 5500 -
Lichter Durchm. des Ofens an der Rast == 1800 -
- - - - - - Gicht = 2000 -
- - - - - - weitesten Stelle . = 2600 -

Dann hat der obere Konus einen Inhalt von rund 24 cbm und der
untere einen solchen von rund 8 cbm, zusammen 32 cbm. Auf den
Kubikmeter Ofenraum kann man bei derartigen Ofen rund die Produktion
von 300 kg gebranntem Kalk pro 24 Stunden rechnen. Es ergeben sich
demnach rund 9600 kg Kalk.

Kalkulation des Betriebes.

Eine Kalkulation des Kalkofenbetriebes ergibt folgende Zahlen.
Oben waren fiir 100 kg Kalk 175 kg Kalkstein berechnet; fiir praktische
Verhiltnisse rechnet man besser 190 kg da der Kalkstein nicht immer
989/, Kalziumkarbonat enthilt und durch Entstehung von Grus, Feuch-
tigkeit der Steine etc. immer Verluste auftreten.

Zur Herstellung von 10000 kg Kalk sind dann erforderlich:

19000 kg Kalkstein a 20 Pf. per 100 kg = 38,00 M.

1800 - Koks a 1,50 M, - 100 - = 27,00 -
Arbeit 4 Mann & 3,00M. . . . . .= 1200 -
Reparaturen Amortisation ete. . . . .= 4,00 -

Summa: 81,00 M.
Also kosten 100 kg Kalk 81 Pf.

An manchen Stellen, beim Besitz eigener Steinbriiche, ist der Kalk-
stein noch billiger, etwa 10 Pf. pro 100 kg, es wiirden sich dann die
100 kg Kalk auf ca. 56 Pf. stellen. Anderseits miissen Fabriken auch
40—50 Pf. pro 100 kg Kalkstein geben, sodaB ihnen der Kalk 1 M. bis
1,30 Mk. pro 100 kg kostet. Es ergibt sich daraus, wie wichtig es ist,
billigen Kalkstein zu haben, fur 100 kg Soda entstehen dadurch
Differenzen von 30—75 Pf., eine solche Differenz wiegt unter den heutigen
Verhaltnissen sehr schwer.

Besondere Arten des Kalkbrennens.

Wie die oben mitgeteilten Rechnungen deutlich zeigen, wird man
auf dem gewdhnlichen Wege des Kalkbrennens nie einen hoheren Durch-
schnittsgehalt als 359, Kohlensiureanhydrid in den Kalkofengasen er-
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halten konnen. Wenn man héherprozentige Gase haben will, so muf
man schon andere Wege einschlagen.

Es kann keinem Zweifel unterliegen, daf es an sich méglich ist,
beim Kalkbrennen ganz hochprozentige Gase zu erhalten, niémlich dann,
wenn man den Stein durch indirekte Hitze brennt. In diesem Falle
geschieht die Ubertragung der Wirme aus den Feuerungsgasen nicht
direkt durch ihre Berihrung mit dem Stein, sondern man erhitzt eine
Zwischenwand, welche die Wirme auf den Stein ibertrigt. Letzterer
darf hierbei allerdings mnicht in dicken Schichten liegen, da sonst die
Ubertragung der Wirme sehr schwierig ist. Es sind auf die Erzeugung
von reiner Kohlenséiure durch indirektes Brennen von Kalk verschiedent-
lich Patente genommen, so von Knop?!) und von Schiitz?). Dieselben
wollen pulverigen Kalkstein brennen, die Kohlensidure soll in diesen
Fillen allerdings nicht zur Ammoniaksodafabrikation, sondern zur Her-
stellong von flissiger Kohlenséiure dienen. Ob zu diesem Zwecke nach
den erwihnten Verfahren bereits Kohlenséiure praktisch hergestellt
wurde, ist mir nicht bekannt ge’j’worden. Jedenfalls ist der Brennprozef
auf diesem Wege sehr schwierig auszufiihren, da sebr hohe Hitzegrade
ibertragen werden miissen. Fiir die Zwecke der Ammoniaksodafabri-
kation ist ein derartiges Verfahren heute jedenfalls noch viel zu teuer.
Es ist aber nicht ausgeschlossen, da8 es gelingen wird, das Verfahren
zu vervollkommnen. Das Brennen auf diese Art darf ja mehr kosten,
als das gewdhnliche Verfahren, denn durch die Gewinnung von reiner
Kohlenséure wiirde man erheblich bei dem Karbonisierprozesse an Kohlen
sparen, man wiirde nur ein Drittel des jetzigen Kraftverbrauchs notig
haben.

Solvay hat friher vorgeschlagen, durch Einleiten von stark uber-
hitztem Wasserdampf in den Kalkofen hoherprozentige Gase als ge-
wohnlich zu erhalten. Es ist denkbar, dies Verfahren auszufithren und
auch den gewiinschten Effekt zu erzielen. Der Wasserdampf miilte in
diesem Falle so stark iiberhitzt sein, daB er geniigend Wirme an den
Kalkstein abgeben kann, um die Dissoziation desselben zu bewirken,
und er muB dann noch so viel Wirme behalten, wie die Temperatur
des glihenden Kalksteins betrigt, also etwa 900—1000°. Dieser noch
immer uberhitzte Wasserdampf wiirde dann beim Entweichen seine iiber-
schiissige Wirme an die oberen Schichten der Kalksteine abgeben und
sich schlieflich kondensieren. Diese Kondensation darf aber nicht im
Ofen eintreten, da sich sonst in demselben Wasser ansammeln wiirde,
welches wieder verdampft werden mufte. Der Dampf darf sich erst in

1) D.R.P. No. 79407 vom 4. Februar 1894.
2) D.R.P. No. 79311 vom 28. Marz 1893.
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den Rohrleitungen bezw. in dem Scrubber verdichten, es geht somit die
ganze latente Wirme des Dampfes verloren. Da diese sehr bedeutend
ist, so erscheint es als wenig vorteilhaft, Wasserdampf als Triger der
zur Zersetzung des Kalksteines ndtigen Wirme zu benutzen. AuBerdem
darf nicht auBer acht gelassen werden, daB die Uberhitzung des Wasser-
dampfes auf die notige hohe Temperatur (1000—1200°9) eine schwierige
und teuere Operation ist. Ks scheint auch nicht, da8 Solvay seinen
Vorschlag je praktisch ausgefiithrt hat. Auch Lunge a. a. O, ist der
Ansicht, da das nicht geschehen ist.

Man wiirde das Ziel, beim Kalkbrennen reine Kohlensiure zu er-
halten, sebr leicht erreichen konnen, wenn man zur Verbrennung statt
Luft reinen Sauerstoff anwendete. Der letztere ist indes heute noch
viel zu teuer, als daB man ernsthaft in Erwigung ziehen kann, ihn hier
technisch zu verwenden.

Gewinnung reiner Kohlens#ure.

Auch andere Darstellungen von reiner Kohlensiure sind heute
noch viel zu teuer, als daB man an ihre technische Verwendung denken
konnte. Das Verfahren, welches hier am meisten Aussicht hitte, ist
dasjenige, welches gewohnlich nach Ozouf benannt wird. Dasselbe
besteht darin, daf man die Kohlensdure aus geringprozentigen Gasen,
also z. B. aus Feuerluft in eine ziemlich konzentrierte Sodalosung leitet.
Es entsteht dann eine Flissigkeit, welche mit Natriumbikarbonat ge-
sattigt ist und auBerdem einen dicken Niederschlag dieses Salzes suspen-
diert enthidlt. Erhitzt man diese Flissigkeit bis zum Sieden, so wird
die Soda regeneriert, indem aus zwei Molekiulen Bikarbonat ein Molekiil
Kohlensédureanhydrid entweicht. Die Sodalosung wird abgekiihlt und
zur weiteren Absorption von Kohlenséiure benutzt. Nach -erfolgter
Bikarbonatbildung wird sie dann wieder erhitzt. Wie man sieht, laBt
sich auf diese Weise das Verfahren ganz kontinuierlich gestalten. Die
Sodalosung passiert nacheinander zuerst einen Kohlenséureabsorptions-
apparat, dann einen Erhitzer, hierauf einen Kihlapparat und gelangt
dann wieder in den Kohlensaureabsorber. Bei diesem Verfahren wird
ein kontinuierlicher Strom von reiner Kohlensdure erhalten. Insofern
ist das Verfahren also ganz brauchbar; jedoch die Wirmeverluste dabei
sind sehr grof. Dieselben entstehen namentlich dadurch, da8 fast die
ganze Wirme, welche die bei der Bikarbonatbildung sich verdichtende
Kohlensiure abgibt, verloren geht. Diese Warme muf ja durch Kiihlung
zum groflen Teil weggenommen und nachher beim Freiwerden der Kohlen-
saure wieder ersetzt werden, um die Kohlensdure wieder zu vergasen.
Ebenso geht die Flissigkeitswarme verloren. Ich hatte selbst Gelegen-
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heit, das Ozoufsche Verfahren in der Praxis zu erproben, dasselbe
stellte sich aber viel zu teuer.

Man hat versucht, das Ozoufsche Verfahren in der Weise billiger
zu gestalten, daB man die Zersetzung des Bikarbonats durch Erhitzung
in einem geschlossenen Kessel vornimmt, um die Spannung der ent-
wickelten Dampfe zuerst als Triebkraft fiir einen Motor zu verwenden,
ehe die Kohlensdure dem anderen Zwecke zugefithrt wird?). Vielleicht
gelingt es spiter einmal, auf diesem Wege das Verfahren praktisch
brauchbar zu machen. Im vorliegenden Falle wiirde man die Spannung
der Kohlensiure benutzen konnen, um letztere direkt, ohne Luftpumpe,
in die Absorptionsapparate zu treiben. Man wiirde also hier die Luft-
pumpe sparen, indes darf nicht vergessen werden, daf man vorher schon
eine Luftpumpe gebraucht hat, um vermittelst der diinnen kohlensiure-
haltigen Gase das Bikarbonat zu bilden. Allerdings war bei letzterem
Verfahren weniger Druck zu iiberwinden, als in den Fillapparaten vor-
handen ist. In dem von mir schon erwahnten Falle, wo ich in der
Praxis mit dem Verfahren zu tun hatte, sollten die beim Kochen ent-
wickelten Kohlensiduredimpfe direkt in die ammoniakalische Sole ge-
preft werden. Dies Verfahren hat sich damals durchaus nicht bewihrt,
indes kann die Schuld griStenteils an den unvollkommenen Apparaten
gelegen haben. Jedenfalls wiirde es aber noch mancher Versuche be-
diirfen, um das Verfahren praktisch auszubauen.

Vielleicht findet natiirliche reine Kohlenséure noch einmal An-
wendung zur Ammoniaksodafabrikation, freie Kohlensiure von groBSer
Reinheit kommt in der Natur stellenweise in Mengen vor, so z. B. in
Deutschland bei Burgbrohl, Honningen, Pyrmont. Sehr ergiebige
Kohlensaurequellen finden sich bei Driburg (Westfalen), dieselben
liefern rund 40000 cbm Kohlensdure per 24 Stunden. Ferner wurde
nach einer Mitteilung Schnabels?) beim NiederstoBen eines Bohrloches
bei Sondra (Sachsen-Koburg) eine Kohlensiurequelle erschlossen, welche
ein Gas mit dem Gehalt von 999, Kohlensaureanhydrid liefert. Die
Spannung im Bohrloch betrug nach der Abdichtung 17 Atm. und es
ergab sich die Moglichkeit, im Mittel stiindlich 1000 chm des Gases
unter Druck von 10 Atm. zu entnehmen., Druck und Menge schwanken
etwas. Das Gas wird benutzt zur Herstellung fliissiger Kohlensaure
und zum Betriebe von Kompressoren und elektrischen Maschinen. Mit
dem genannten Quantum Kohlensiure wiirde man eca. 100 tons Am-
moniaksoda per Tag fabrizieren konnen, zugleich hitte man die ganze
Triebkraft umsonst. Allerdings wiirde man Kalk dennoch brennen oder

1) Windhausen, D.R.P. No. 77137 vom 27. Januar 1894.
%) Chem.-Ztg., Repert. 1899, 47; nach Berg- und Hiittenm. Ztg. 1898, 57, 14.
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denselben zukaufen miissen, und an den Kohlen kdnnte man nicht all-
zuviel sparen. Der Vorteil wiirde besonders in geringeren Anlagekosten
liegen. Die teueren Kompressoren konnten wegfallen und die Anlage
zur Fillung des Bikarbonates konnte bedeutend kleiner sein als bei
der gewdhnlichen Arbeit, da reine Kohlensiure doch schneller wirkt
als die verdiinnten Gase des Kalkofens.

Theoretisches iiber Kalkbrennen.

‘Wie hoch die Temperatur im Innern des Kalkofens an den ver-
schiedenen Stellen ist, dariiber liegen genauere Beobachtungen nicht
vor. In der Praxis wei man, daB die Erhitzung bis zur WeiBglut ge-
fithrt werden muB.

Die Anfangstemperatur beim Verbrennen von Steinkohlen oder
Koks kann man bei gut geleiteter Verbrennung, also beim Zutritt von
Luft in geringem Uberschusse, auf etwa 2000—2500° annehmen. Mit
dieser Temperatur treten also die Gase aus der Feuerung in den Ofen
oder entwickeln sich bei den Ofen mit Kurzer Flamme zwischen den
Steinen. Nun wird ein groBer Teil der Wirme sogleich fortgenommen
durch die sich abspaltende und entweichende Kohlensiure, sodaf der
zu brennende Stein nie annshernd die Temperatur der Gase erhalten
kann., Der fertige Kalk konnte allerdings die Temperatur von 2000°
und dariiber erhalten, némlich dann, wenn lingere Zeit kein Kalk ge-
zogen wird. Diese hohe IErhitzung muB vermieden werden, denn sie
kann schiddlich wirken. Nach Versuchen von Herzfeld!) schmilzt
reiner gebrannter Kalk bei 1600—1650° zu einer glasigen Masse. Diese
Erscheinung kann sich im Kalkofen so sufern, daB die grofien Stiicke
nur an der Oberfliche schmelzen, -sodaf der Kalk formlich glasiert er-
scheint. Bei den Versuchen Herzfelds zeigte sich, daB die ge-
schmolzenen Stucke reinen Atzkalkes von porzellanartigem Ansehen
sich erst nach 8tiégigem Liegen im kalten Wasser loschten. Auch von
Salzsiure wurden solche Stiicke nur langsam angegriffen. Es bestitigt
sich somit die Vermutung, daB der geschmolzene Kalk, weil er der
Poren entbehrt, durch welche das Wasser in das Innere eindringen
kann, sich nur sehr schwer loscht. Es erscheint darnach moglich, daf
man auch aus reinem Kalkstein ohne Kieselsiuregehalt tot gebrannten
Kalk erhalten kann, Indes sind bei Herzfelds Versuchen die kleinen
Stiicke 8 Stunden lang auf der hohen Temperatur erhalten, das kann
in der Praxis nicht vorkommen, besonders nicht bei kontinuierlich
arbeitenden Ofen. Jedenfalls sollte man aber die Temperatur nicht zu

1y Zeitschrift f. Zuckerind. 1897. — Zeitschrift f. angew. Chemie 1898, 91.
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hoch kommen lassen, denn jeme Erscheinung (das langsame Abloschen)
kann miglicherweise schon eintreten, wenn die Steine nur eben mit einer
Glasur iiberzogen sind.

Die Dissoziationsspannung des Kalziumkarbonates ist nach Cha-
telier?):

Temperatur Druck:
6100 46 mm
740 255
810 678
812 763
865 1333

Da bei 812°¢ die Dissoziationspannung dem Atmosphirendruck
gleich ist, so miiite bei dieser Temperatur die Zersetzung stattfinden.
Ferd. Fischer bemerkt indes a. a, O. dazu, daB beim raschen
Erhitzen des Kalkes eine Temperatur von 900° erforderlich ist,
um das Kohlensdureanhydrid vollig auszutreiben. Nach Herzfeld,
a. a. 0., ist die-Brenntempgratur des kohlensauren Kalkes 900—950°.
Diese Angabe stimmt mit derjenigen von Ferd. Fischer also gut
iiberein.

Herzfeld gibt ferner noch an, daB nach seinen Versuchen Marmor
im Koblenséurestrom bei 900° nicht zersetzt, bei 10000 aber vollig gar
gebrannt wurde.

Nach Elsasser betragen die Temperaturen beim Kalkbrennen
im Kalkofen 1200—1300°, dieselben wurden durch Anwendung von
Metalllegierungen bestimmt. Die Angaben von Ferd. Fischer und
Herzfeld beziehen sich auf die Temperatur, bei welcher Kalzium-
karbonat vollig zersetzt werden kann. Dieselben stehen daher mit den
Messungen von Elsasser nicht im Widerspruch, denn im Kalkofen
konnen ja die Temperaturen héher sein als durchaus erforderlich ist.
Beriicksichtigen muff man stets, daB in verschiedenen Kalkdfen auch die
Temperatur verschieden sein wird, ja, daB in ein und demselben Ofen
bei verschieden gehandhabtem Betriebe und auch bei verschiedenem
Material stets andere Temperaturen herrschen konnen.

Bei zu niedriger Temperatur im Kalkofen wird der Kalk nicht
gar gebrannt, es bleiben im Innern der Stiicke unzersetzte Kerne des
urspriinglichen Steines. TEs ist auch die Ansicht ausgesprochen, da8
durch zu niedrige Temperatur ebenfalls ein Totbrennen eintreten konne.
Es soll dann basisch kohlensaurer Kalk entstehen, welcher sich schlecht
loscht. Herzfelds Versuche (a.a. O.) bestiitigen diese Ansicht nicht.

") Ferd. Fischer, Taschenbuch fir Feuerungstechniker, S. 88.
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Herzfeld meint, daB nur bei sehr schlechten Kalksteinen infolge un-
geniigenden Brennens hydraulische Produkte gebildet werden konnen.
Diese wiirden dann allerdings bei mangelndem Rithren im LoschgefaB
zu hydraulischen Zementen erstarren konnen.

Jedenfalls ist die Erscheinung des Totbrennens noch nicht ganz
aufgeklért, indes wird dieselbe meistens auf den Gehalt an Kieselsdure
guriickzufiihren sein.

Schreib 4



Zweites Kapitel.

Herstellung der ammoniakalischen Salzlosung.

Das zur Fabrikation nétige Natriumchlorid kann in die Ammoniak-
sodafabrik eintreten in geldster Form als Sole oder als festes Salz. Aus
letzterem stellt man dann im Petriebe eine kiinstliche Sole her. Bei dem
gewdhnlichen Verfahren kann, man stets mit einer konzentrierten Sole
allein auskommen; nur bei einigen besonderen Modifikationen des Ver-
fahrens ist festes Salz durchaus notig. Diese kommen vorldufig nicht in
Betracht, Naheres dariiber ist im dritten Xapitel enthalten. In vielen
Fillen in der Praxis wird neben konzentrierter Sole noch Salz in festem
Zustande gebraucht.

Bei der Herstellung der ammoniakalischen Salzlosung kann man
ganz verschieden verfahren. Die Art des Verfahrens wird bedingt da-
durch, ob konzentrierte Sole, verdinnte Sole oder nur festes Salz am
Orte der Fabrikation vorliegt. Auflerdem kommen noch andere Um-
stinde, z. B. Beschaffenheit des Salzes, in Betracht.

1. Es wird nur konzentrierte Sole verarbeitet und kein festes
Salz verbraucht. Das geschieht da, wo natiirliche konzentrierte Sole
billig vorhanden ist. Man mu8 den Betrieb dann so einrichten, daB die
Ammoniakdimpfe gentigend getrocknet werden, ehe sie in die Sole ein-
treten, damit letztere konzentriert bleibt.

2. Konzentrierte natiirliche Sole wird verarbeitet und nach der
Sattigung mit Ammoniak noch durch Zugabe von festem Salz verstarkt.
Das muB geschehen, wenn die Sole bei der Ssttigung mit Ammoniak
verdiinnt wurde. Da festes Salz iberall teurer ist als das Salz in der
natiirlichen Sole, sollte dies Verfahren prinzipiell nirgends vorkommen.
Ausnahmsweise mag es aber gerechtfertigt sein.

3. Es wird konzentrierte Sole kiinstlich hergestellt und dann ver-
fahren wie in 1. oder 2. In diesem Falle wiirde 2. meistens vorzu-
ziehen sein.
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4. Es wird natiirliche diinne Sole durch Salzzusatz konzentriert
und dann verfahren wie in 1. oder 2.

5. Natiirliche verdiinnte Sole wird zuerst mit Ammoniak und
dann mit Salz gesittigt.

6. Wasser wird zuerst mit Ammoniak und dann mit Salz ge-
stttigt.

In den natiirlichen Solen ist das Salz stets am billigsten zu er-
halten, da die Forderung desselben in Gestalt von Sole aus Quellen,
Bohrlichern oder Solschichten die geringsten Betriebskosten verursacht,
Das Vorkommen von Solen ist. daher mehrfach der ausschlaggebende
Punkt fiir die Wahl des Ortes einer Ammoniaksodafabrik gewesen, und
eine solche Wahl. ist auch richtig. FEine Einschrinkung dieses Satzes
tritt allerdings insofern ein, als derselbe nur fiir konzentrierte Sole volle
Giiltigkeit hat. Diinne Solen von 6—10 9%, haben natiirlich weniger Wert.
Dieselben missen entweder durch Gradieren oder durch Auflésung von
festem Salz konzentriert werden. Ob unter solchen Umstinden der Platz
des Solevorkommens ‘bestimmend far die Auswahl sein kann, hingt dann
von verschiedenen anderen Umsténden ab. Billiges Salz ist fiir die rentable
Ausfithrung der Ammoniaksodafabrikation sehr wichtig. Das Salz spielt
hier eine weit grofiere Rolle als beim Leblancverfahren, da man beim
Ammoniaksodaverfahren ca. 200 Teile Salz auf 100 Teile Soda verbraucht
gegen nur ca. 120 Teile beim Leblancproze8. Wiirde der moglichst billige
Preis des Salzes allein maBgebend sein, so miite das Vorkommen von
konzentrierter Sole allein den Aussehlag fiir die Wahl des Platzes
geben. Indessen werden auBer Salz so grofie Mengen anderer Materialien
gebraucht, daB auch diese fir die auszuwihlende Ortlichkeit, mitbe-
stimmend sind. Wir finden daher mehrere Ammoniaksodafabriken an
Orten, wo weder Salz noch Sole vorhanden ist, wohingegen sich daselbst
andere Vorteile, wie z. B. billige Kohlen oder Kalksteine, bieten. Es
sind das jedoch nur Ausnahmen, im Prinzip muB eine Ammeoniaksoda-
fabrik konzentrierte Sole oder festes Salz zu billigem Preise am Platze
zur Verfiigung haben und lieber ein anderes Rohmaterial transpor-
tieren.

Eine gut arbeitende Fabrik gebraucht an Roh- bezw. Hilfsmate-
rialien:

180—200 kg Salz auf 100 kg Soda
150—170 - Kalkstein auf 100 - -
90—110 - Kohle u. Koks anf 100 - -

Da die Frachtsitze fiir diese Materialien die gleichen sind, so er-
gibt sich, da die Frachtkosten fiir Salz beim Bezuge von weiter her die
Soda am meisten verteuern wiirden; dann kommt Kalkstein; Kohle kann

die Fracht am leichtesten ertragen.
4%
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Festes Salz wird, wenn es gekauft werden mu8, mindestens 25 bis
40 P1f. pro 100 kg am Gewinnungsorte kosten. So wird z. B. das Stein-
salz ab StaBfurt nicht unter diesem Preise verkauft. Siedesalz ist jeden-
falls viel teurer und kann daher nicht in Betracht kommen; es sei denn
der Ausnahmefall, daf es sich um Abfallsalz handelt, welches als Neben-
produkt gewonnen wird. Solches Abfallsalz entsteht bei verschiedenen
Fabrikationen, z. B. in der Kaliindustrie, in Salpeterfabriken etc. Nach
mir vorliegenden Kalkulationen von Salinen, welche konzentrierte Sole
aus Steinsalz verarbeiten, stellen sich 100 kg Siedesalz auf 1,30 M. bis
1,80 M.1) bei einem Kohlenpreise, der 1,30 M. pro 100 kg guter Kessel-
kohle entspricht. In der natiirlichen Sole stellt sich unter Umstinden
das Salz nur auf ca. 2 Pf. per 100 kg, nimlich dann, wenn ein Bohr-
loch schon fiir die Zwecke einer Saline vorhanden ist und ohne weitere
Anlagen stirker ausgenutzt werden kann. Die alten Solquellen in
Deutschland und auch in vielen anderen Lindern sind meistens nicht
ganz konzentriert. In Deutschland haben nur zwei oder drei der alten
Salinen eine ganz konzentrierte Sole, meistens ist der Gehalt nur 15 bis
209/, vielfach nur 6—12°,. Mit Leichtigkeit lassen sich jedoch ganz
konzentrierte Solen aus Steinsalzlagern erhalten, welche in den letzten
Jahrzehnten in Deutschland in so grofer Ausdehnung erschlossen sind.
Die meisten groBen Ammoniaksodafabriken in Deutschland, Osterreich,
Frankreich und England verarbeiten eine konzentrierte Sole aus Bohr-
l6chern oder Schichten, die im Steinsalz stehen, in Deutschland z. B.
die Fabriken in Bernburg, Heilbronn, Sta8furt und Montwy; in
Osterreich die Fabrik Ebensee; in Frankreich Varangéville und in
England Northwich und Middlewich.

Wenn eine Fabrik ein derartiges Bohrloch im Selbstbesitz hat, so
kann ihr bei groBerer Produktion das Salz kaum mehr als 5 Pf. per
100 kg in der Sole kosten, unter besonderen Umstinden mag der Preis
bis 10 Pf. per 100 kg betragen, némlich dann, wenn eine teure Anlage
zu verzinsen ist oder das Bohrloch sich nicht nahe bei der Fabrik be-
findet, sodaB die Sole durch eine lingere Rohrleitung befordert
werden muB.

In Deutschland haben meines Wissens nur die Solvay-Werke eigene
Sole- bezw. Salzgewinnung, die iibrigen Ammoniaksodafabriken kaufen
Sole oder Salz. Den Solvay-Werken in Bernburg diirfte das Salz nicht
hoher als 5—10 Pf. per 100 kg kommen. Die Fabriken, welche Sole
von einer benachbarten Saline bezw. einem Steinsalzschacht beziehen,

) Nach Kerl, ,Grundril der Salinenkunde®, betragen die Selbstkosten
auf preufischen Salinen sogar 90—140 Pf. per 50 kg Salz exkl. Verwaltungs-
kosten. .
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zahlen 20—40 Pf. per 100 kg!). In Osterreich sind die Verhltnisse
ganz dhnlich.

Wie Hasenclever in der Chem. Industrie mitteilte, soll in Eng-
land und Frankreich das Salz in der Sole nicht mehr als 1 M. per ton
kosten, das sind 10 Pf. per 100 kg. Lunge, Handbuch der Sodaindustrie
Bd. III, S. 21, gibt fiir Varangéville den Wert von 16 Pf. per 100 kg
Salz in Sole an, fiir Cheshire 5 Pf. per 100 kg; beides einschlieBlich
des Gewinns des Salzwerksbesitzers und der Pumpkosten.

Wenn man auf 100 kg Soda einen Verbrauch von 200 kg Salz
rechnet, so entsteht dadurch fiir die im Besitz des billigsten Salzes be-
findlichen Fabriken eine Ausgabe von ca. 10 Pf. per 100 kg Soda. TFiir
die demnichst folgenden Werke betragt dieser Satz 20—40 Pf. und Fa-
briken, welche festes Steinsalz verarbeiten, miissen, wenn sie nicht im
Besitze eines eigenen Schachtes sind, 60—80 Pf. per 100 kg Soda rechnen.
Wenn die Fabriken Steinsalz weither beziehen, wie z. B. in Deutsch-
land Fabriken am Rhein, so kostet ihnen das Salz 1—1,40 M. per
100 kg, das macht fiir 100 kg Soda 2—2,80 M.

Solquellen sind bekanntlich fast”in allen Lindern verbreitet.
Diese natiirlichen Solen sind fast durchweg unreiner als die Solen,
welche man aus Bohrlochern gewinnt, die im Steinsalz stehen; das heift
also unreiner im chemischen Sinne, wenn unter reiner Sole eine Losung
von Natriumchlorid verstanden wird. Fiir manche Zwecke, z. B. fur
Heilzwecke (Solbdder und Trinkbrunnen), sind bekanntlich diejenigen
Bestandteile, welche die natiirlichen Solen auBer Kochsalz enthalten, die
wertvollsten. TFur Salinen, die Kochsalz gewinnen wollen, ist jedoch
nur das Natriumchlorid erwiunscht, und ebenso verhilt es sich mit den
Sodafabriken. Wenn Solquellen eingedampft werden, so scheiden sich
einige fremde Bestandteile vorher ab, ehe Kochsalz ausfillt, z. B. Eisen,
Kalziumkarbonat und teilweise Kalziumsulfat, andere bleiben in den
Mutterlaugen, wie Kalzium- und Magnesiumchlorid. Das gewonnene
Kochsalz ist ziemlich rein, es hat trocken einen Gehalt von 97—989/,
Natriumchlorid und konnte also auch fiir Sodafabrikation gut verwendet
werden. Siedesalz wird auch fir die Leblancsodafabrikation viel ver-
braucht, fir Ammoniaksodafabrikation wirde es sich indes, wie oben
schon erwihnt wurde, meistens viel zu teuer stellen. Das Salz der
Solen kann nur dann beim Ammoniakverfahren Verwendung finden, wenn
die Sole direkt als solche in den Betrieb geht.

Ein zu hoher Gehalt der Sole an fremden Bestandteilen ist stets
unangenehm und kann bewirken, daB die betreffende Sole fur die Zwecke

1) Das sind die mir bekannt gewordenen Preise, dieselben sind natiirlich
Schwankungen unterworfen.
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der Ammoniaksodafabrikation unbrauchbar wird. Das ist namentlich
dann der Fall, wenn die fremden Bestandteile hauptsichlich aus den
Salzen der alkalischen Erden (Kalzium und Magnesium) bestehen.
Letzteres ist wohl die Regel.

Aus Bohrléchern, welche im Steinsalz stehen, kann man auch un-
reine Sole erhalten. Das tritt ein, wenn das Bohrloch schlecht verrahrt
ist, soda wilde Wasser Zugang haben. Diese losen aus den iber dem
Steinsalz stehenden Schichten fremde Salze und bringen diese dann in
die aufsteigende Sole.

Nebenstehende Tabelle zeigt Analysen von Solen. Die meisten
derselben sind dem Werke von Kerl, GrundriB der Salinenkunde, ent-
nommen.

‘Wie ersichtlich ist, sind die Solen nicht nur verschieden durch das
Verhiltnis der einzelnen Bestandteile zueinander, sondern auch durch
den Grad der Konzentration, derselbe schwankt von rund 69/, bis 269/,
an Gesamtsalzen. Die ganz dunnen Solen sind sehr selten mit einigem
Vorteil zu verwenden, da sie fast immer relativ viel Salze der alkali-
schen Erden enthalten. Hierber gehoren z. B. die meisten westfdlischen
Solen, welche nach Kerl durchschnittlich nar 7—8 9/, Natriumchlorid
enthalten. Neusalzwerk bei Oeynhausen hat 10Y,%,, Rheine und
Konigsborn enthalten nur 3 bezw. 59,

In. der Tabelle sind einige Bestandteile, die in nur ganz geringen
Mengen vorhanden sind, nicht mit aufgefiihrt. Von den aufgezihlten
Bestandteilen sind nicht storend dje Kalisalze und Natriumsulfat?). Diese
Isslichen Salze verhalten sich im Betriebe bei der Karbonisierung ganz
indifferent, sie tragen aber ebensogut zur Konzentration bei, wie Chlor-
natrium, wirken also gerade so wie dasjenige Chlornatrium, welches sich
der Umsetzung entzieht und verloren geht. Dies gilt natirlich nur fiir
Mengen bis zu gewissen Grenzen, sagen wir bis zu 109, vom Gesamt-
salz. Solch groBe Mengen sind iibrigens wohl nur sehr selten in Solen
vorhanden. Meistens betragen dieselben nur bis zu 5 Y.

Stets unangenehm und hiufig sehr storend im Betriebe wirken, wie
oben schon erwihnt wurde, die Salze der alkalischen Erden und FEisen-
verbindungen. Dieselben setzen sich mit dem in die Sole geleiteten
Ammoniak bezw. Ammonkarbonat in der Weise um, daf die Hydroxyde
bezw. Karbonate der Erden etc. ansgefillt werden, wihrend sich an-
dererseits Sulfat und Chlorid des Ammoniaks bildet. TUnschuldiger
sind die sauren Karbonate der Erden, da diese pur Schlamm bilden,

1) Wenigstens im Betriebe der Herstellung der ammoniakalischen Sole
und in der Fillung., In der Destillation konnen jedoch grofiere Mengen von Sul-
faten durch die stattfindende Gipsausscheidung unangenehm wirken.
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aber kein Ammoniak in solcher Weise binden, daB es fiir den ProzeB
unbrauchbar gemacht wird, wie es mit dem Ammonsulfat und Chlorid
der Fall ist. Letztere Salze gehen ganz nutzlos durch den Betrieb und
verlangen dennoch eine bestimmte Menge Kalk zur Regenerierung. Das
Ammoniumsulfat bewirkt auBerdem noch durch Gipsbildung Vermehrung
des Schlammes in der Destillation.

Das Vorkommen des Steinsalzes ist sehr verbreitet. Steinsalzlager
finden sich in fast allen Lindern und Gegenden der Erde, nur sind
dieselben nicht allerwirts aufgeschlossen oder durch Solquellen nach-
gewiesen. In Europa ist Steinsalz bis jetzt nur in Skandinavien und
in den Niederlanden nicht angetroffen.

Die samtlichen Steinsalzlagerstiitten!) des mittleren Europas, na-
mentlich Deutschlands, bilden drei Zonen. Die erste umfaft die Stein-
salzlager, welche sich in der paldozoischen Periode gebildet haben und
unter dem Buntsandstein lagern (Erfurt, Artern, Heinrichshall, Staffurt,
Salzungen u. s. w.). Die zweite Zone begreift die in der mesozoischen
Periode entstandenen Steinsalzlager in zwei michtigen Ziigen, von denen
der eine nordwirts von dem %ittelgebirgsbogen vorherrschend in den
Formationen der Trias vorkommt, von den Karpaten aus nordwirts
zieht, unter anderem den méchtigen Salzstock von Wieliczka bildet und
die bedeutenden Salzablagerungen zusammensetzt, welche vom Thiiringer
Triasgebiete aus iber Erfurt und Halle bis Schonebeck reichen. Der
zweite Zug zeigt sich in den Ketten der nordlichen Kalkalpen, haupt-
sachlich im Liasgebiete, bildet die machtigen Salzsticke des Salzkammer-
gutes und zieht sich mit Unterbrechungen westwirts bis tief in die
Schweiz hinein. Die dritte, der neozoischen Periode angehorige Zone
umfaBt die Steinsalzlager unter, zwischen und iiber dem Braunkohlen-
gebiete, wie sie in dem Tieflande RuBlands und denjenigen Beckenlindern
vorkommen, welche aus ebemaligen Binnenseen hervorgetreten sind.

An einigen Punkten tritt das Steinsalz zu Tage, und zwar in meist
mit zackigen Spitzen und Kimmen versehenen Felsmassen in Hohen bis
zu mehreren hundert Metern, so z. B. zu Cardona in Catalonien in
Spanien, wo es aus Nummulitenkalk hervortritt. Es ist dies eins der
altest bekannten Vorkommen von Steinsalz. Schon die Romer haben
hier vor 2000 Jahren Salz gewonnen. Ferner kommen Steinsalzberge
vor in Siebenbiirgen bei Szovata und Parayd, am Toten Meere, in der
Kirgisensteppe und auf einigen persischen Inseln.

In Deutschland ist in den letzten Jahren Steinsalz vielerorts neu
erbohrt, namentlich in Nordwestdeutschland. Es sind ausgedehnte Lager
von reinem Steinsalz, teils tiberlagert von Kalisalzen, aufgeschlossen in

1 ef. Kerl a. a. O. S. 220.
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verschiedenen thiiringischen Staaten, in Braunschweig, Provinz Hannover,
Mecklenburg und Holstein; neuerdings auch im Rheinland. Die auf-
geschlossenen Lager sind vielfach von ganz bedeutender Michtigkeit.
Bei Bohrungen, die vom preufiischen Fiskus in der Nihe von Unseburg
vorgenommen wurden, traf man das unfer den Kalisalzen auftretende
Steinsalz in einer Teufe von 80 m und erreichte bei 1250 m das Liegende.
Die Michtigkeit des Steinsalzes an dieser Stelle ist bei einem Einfalls-
winkel von 35—4509), vertikal zur Ablagerung gemessen auf 900 m zu
schitzen. Bei Sperenberg!) stidlich von Berlin ist das Steinsalz in einer
Méchtigkeit von 1194 m nachgewiesen, ohne das Liegende zu erreichen.
Steinsalzschichten von mehreren hundert Metern Michtigkeit sind an
vielen Stellen in Deutschland erbohrt. Wenn die Steinsalzlager des
Magdeburg-Halberstidter Beckens in ihrer ganzen Michtigkeit iiber Tage
lagen, so wiirden sie ein Gebirge etwa wie der Harz darstellen.

In Norddeutschland sind zwei Vorkommen des Steinsalzes zu unter-
scheiden: das #ltere Steinsalz, welches haufig von Kalisalzen iiberlagert
ist, und das jingere Steinsalz. Das letztere unterscheidet sich durch
die groBere Reinheit wesentlich von dem #lteren. Dasselbe enthilt
durchschnittlich 97,5—98,5 %, Chlornatrium und die aus Polyhalit be-
stehenden kaum sichtbaren Jahresringe liegen bis zu 30 cm voneinander
entfernt.?)

Die umstehende Tabelle zeigt einige Analysen von Steinsalz ver-
schiedenen Herkommens. Die meisten dieser Analysen durfen nicht als
Durchschnittsanalyse fiir Steinsalz des Handels gelten, einen so hohen
Reinheitsgrad wie die No. 2, 4 und 6 findet man nicht haufig. Diesen
Analysen haben wohl kaum Durchschnittsproben zu Grunde gelegen,
sondern ausgesuchte Stiicke. Bestimmt ist das der Fall bei den Ana-
lysen No. 14—16. Die Analyse des StafSfurter Salzes (No.3) bezieht
sich wohl nicht auf eigentliches Steinsalz, sondern auf Salzproben aus
der Kieseritregion. Die dann folgenden Analysen entsprechen auch nicht
dem gewbhnlichen Staffurter Handelssalz. Das letztere hat nach durch-
schnittlichen Feststellungen in einem Zeitraum von mehreren Jahren
ca. 97,0%, Chlornatrium, 1!/,%, Anhydrid, /%, andere Salze und 19,
Wasser. Das ausgesuchte reinere Krystallsalz von StaBfurt hat durch-
schnittlich 999, Chlornatrium, dasselbe steht jedoch in wesentlich
hoherem Preise als das gewdhnliche Handelssalz.

Im Steinsalz wirken die Beimengungen, die aus Chloriden oder
Sulfaten der Erden bestehen, eben so unangenehm, wie es oben bei der
Besprechung der Solen angegeben ist. Anhydrid ist nicht so sehr schid-

1) Precht, Die Salzindustrie von StaBfurt und Umgegend S, 7.
%) Precht, a. a. 0. S. 10.
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lich, da derselbe sich nur zum Teil 1§st. Am unschiddlichsten sind un-
16sliche Beimengungen, wie Ton etc. Letztere sollen allerdings unter
gewissen Umstéinden ebenfalls sehr storend sein. So wird in der Chem.-
Ztg. 1896, XX, S. 149 angegeben, dafl die Fabrik zu Seczeakowa in Ga-
lizien ein 86—88 %, iges Salz verarbeiten miisse, welches ca. 109/, Tegel
und Ton enthalte, sodaf} die Liosung nur mit mechanischen Mitteln mog-
lich sei und sich die 100 kg Salz in Losung dadurch auf ea. 1,50 M.
stellen. Das erscheint mir allerdings stark iibertrieben, aber da8 durch
sehr grofie Beimengungen von Ton etc. die Verarbeitungskosten vergrofert
werden miissen, liegt auf der Hand.

Die verschiedenen Moglichkeiten, die ammoniakalische Sole aus
Sole oder aus festem Salz herzustellen, sind schon im Anfang dieses
Kapitels angegeben. Der generelle Unterschied wird durch folgende
beiden Wege bezeichnet:

1. Man leitet Ammoniakgas in Sole und verstirkt diese, wenn sie
durch mitgerissenen Wasserdampf verdiunnt wurde, durch Be-
handlung mit festem Salz.

2. Man stellt eine willrige Ammoniakldsung her und sittigt diese
dann mit Salz.

Beide Verfahren sind gut und leicht ausfihrbar. Der erste Weg
ist der gebriuchlichste und wird natiirlich stets gewihlt, wemn eine
fertige Sole zu Gebote steht. Er wird aber auch in den meisten Fillen
eingeschlagen, wenn nur festes Salz vorhanden ist.

Herstellung und Reinigung der einfachen Sole.

Um das Verfahren 1. auszufiihren, mu man, wenn nur festes Salz
zur Verfugung steht, zuerst eine Sole herstellen. Auch hier kann man
wieder verschieden verfahren; die Sole kann ohne weiteres mit Ammoniak
behandelt und dadurch zugleich gereinigt werden, oder man reinigt sie
vorher. Es laft sich dariiber, ob diese vorherige Reinigung besser ist
oder nicht, keine bestimmte, allgemein giiltige Regel aufstellen. Die
Entscheidung muB nach den lokalen Verhiltnissen in jedem einzelnen
Falle getroffen werden. Aus den unten angefiuhrten Beispielen li8t sich
am besten ersehen, wann man den einen oder anderen Weg zu wihlen hat.

Im allgemeinen wird es weniger der Fall sein, dal man eine natiir-
liche Sole direkt ohne vorherige Reinigung in die Apparate bringt, in
denen sie mit Ammoniak gesittigt werden soll; meistens wird man
umgekehrt verfahren. Ersteres findet z. B. statt, wenn die Sole sehr
rein ist, also namentlich nur Spuren der Salze von Erdalkalien enthilt.
Bei komplizierten Apparaten, die sich durch Schlammbildung leicht ver-
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stopfen konnen, muf man indes stets vorher reinigen, Die Reinigung
der Sole nimmt man da, wo es angeht, in offenen GefiBen einfachster
Natur vor.

Zweck der Reinigung ist stets, die Sole von den Erdalkalien mnd
von Eisen zu befreien, hierzu sind verschiedene Mittel verwendbar, z. B.
Kalk, Soda und Ammon bezw. Ammonkarbonat.

Nach einem englischen Patent vom 4. Dezember 18741) will L. Mond
in Northwich auf 1000 Gallonen == ca. 41/, chm Sole 40 kg Soda und
10 kg Kalk anwenden. Das Eisen soll dadurch ausgefdllt werden, daB
man spiter beim Sattigen mit Ammoniak das Schwefelammonium haltende
Destillat von rohem Gaswasser mit einleitet. Ob die Reinigung in dieser
Weise ausgefiihrt wird, ist mir nicht bekannt geworden. Es scheint mir
richtiger, das Eisen direkt mit anderen Unreinheiten auf einmal auszu-
fallen, um nicht in den S#ttigungsapparaten den Niederschlag von
Schwefeleisen zu haben, auch diirfte der uberschiissige Schwefelwasser-
stoff bezw. das Schwefelammonium die Apparate stark angreifen.

Solvay?) schligt nach einem franzosischen Patent vom 7. Mai 1879
vor, die Sole einfach durch Soda in der Wirme in groflen Massen auf
einmal zu reinigen; er setzt bei eisenhaltigen Solen etwas Chlorkalk zu.
Solvay wird in Wirklichkeit wohl nicht so verfahren haben; den Chlor-
kalk und die Soda kann man sparen, ebenso die unndtige Erwirmung.
Solvays Verfahren wird stets shulich demjenigen gewesen sein, wie es
weiter unten beschrieben ist.

In einem amerikanischen Patent schligt Collins?®) vor, Salzsole
durch elektrischen Strom zu reinigen. Hierbei sollen die Verunreini-
gungen sich zersetzen und unloslich werden. Ich kann mir nicht vor-
stellen, daf dies Verfahren seinen Zweck erfiillen soll, und glaube auch
nicht, daB es je ausgefiihrt ist.

Die Anwendung des Kalkes als Reinigungsmittel bezweckt die
Ausfillung der Magnesia*). Letztere kann im spéteren Betriebe sehr
nachteilig wirken, da dieselbe sich sowohl direkt als Karbonat abscheidet
als sie auch mit Natriumkarbonat, Ammonkarbonat und Chlornatrium
unlésliche Doppelsalze bildet, welche die Sieblocher der Kolonnen und
die Rohrleitungen verstopfen, namentlich die Rohrleitungen der Kiihler.
Durch den Sodazusatz sollen dann wieder die Kalksalze zersetzt und
der Kalk als Karbonat ausgefallt werden.

1) Wagner, Jahresbericht XXII, 338.

?) Lunge, Sodafabrikation III, 22.

) Chem.-Ztg. 1891, 1470.

%) Der Vorschlag von Wigg, Liverpool, Engl. Patent 8125 (cf. Wagner,
Jahresbericht 1882, S. 18), die Magnesia mit arsensaurem Natron auszufillen, soll
nur als Kuriosum erwihnt werden.
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Die Reinigung der Solen geschieht zuweilen in offenen einfachen
Gefiflen, und da mag die Reinigung mit Kalk und Soda angebracht
sein, obwohl dieselbe immer einige Kosten verursacht und der Schlamm
dadurch vermehrt wird. Viel einfacher und an sich billiger ist die
Reinigung mit Ammon bezw. mit Ammonkarbonat, da man diese Ver-
bindungen so wie so in die Sole hineinbringen muf und sie nachher
wieder gewinnt. In diesem Falle entstehen aber bei Anwendung von
offenen Gefifien Ammoniakverluste und man muf daher geschlossene GefiBe
anwenden, welche teurer sind als die einfachen offenen Bassins. Trotz-
dem bietet aber die Reinigung mit Ammoniak und Ammonkarbonat so
groBe Vorteile, daB heute auf allen gut eingerichteten Fabriken wohl
nur noch dies Verfahren angewendet wird.

Man ist tbrigens nicht immer ganz frei in der Wahl der Reini-
gungsmittel, nfimlich dann nicht, wenn die Steuerbehorde Vorschriften
hinsichtlich der Denaturierung macht. Es wird zuweilen verlangt, daB
auch die Sole “denaturiert werden muB, und zwar dann mit einem so
hohen Prozentsatz von Soda oder Ammoniak, daB man in diesem Falle
lieber das letztere nimmt, welches man ja doch wieder gewinnt, wihrend
die Soda zum grofen Teil verloren gehen wiirde. Eine geniigende Menge
Ammoniak und Ammonkarbonat fallt die Magnesia vollstindig aus. Um
diese Ammoniakverbindungen in die Sole zu bringen, verfihrt man
zweckmiiBig derart, daB man einen Teil der Sole zum Waschen der
ammonbikarbonathaltigen Gase aus dem Kalzinierofen verwendet und
dann mit der andern Sole wiedér vereinigt. Wenn nétig, 148t man dann
noch etwas von der fertigen ammoniakalischen Sole zulaufen, um den
vorgeschriebenen Ammoniakgehalt zu erreichen.

Den Schlamm, welcher sich bei der Reinigung absetzt, wascht
man, um keine Ammoniakverluste zu erleiden, gut aus oder man bringt
ihn in die Destillierapparate und treibt auf diese Art das Ammoniak aus.
Wenn keine natiirliche Sole, sondern nur festes Salz zur Verfigung steht,
so verbindet man vorteilhaft die Reinigung mit der Auflosung des Salzes.
Man setzt dem zur Auflésung dienenden Wasser Ammoniak zu bezw.
man nimmt dazu Wasser, welches zum Waschen von abgehenden Gasen
gedient hat, also z. B. das Wasser vom Waschen der Kalzinierofengase.
Statt des Wassers nimmt man auch diinne Sole, wenn diese zur Ver-
fiigung steht.

Unter Umstanden wird es jedoch auch vorkommen, daf man zuerst
eine kiinstliche Sole durch Auflosung von Steinsalz herstellt ohne gleich-
zeitige Reinigung. In diesem Falle bedient man sich einfacher offener
Kisten, die mit Salz gefiillt in bestimmter Reihe von der Losung
durchflossen werden, aus dem letzten Kasten flieBt die konzentrierte
Sole ab. Diese Auslaugung entspricht dem bekannten System von
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SBhank?!), welches in der Leblanc-Sodafabrikation zum Lisen der
Rohsoda angewandt wird. Die Kasten nimmt man am besten von Holz.
Auf diese Art losen auch wohl Salinen, welche Steinsalzschachte hesitzen,
ihr Salz, um sich die zum Versieden notige Sole herzustellen. Solche
Losevorrichtungen werden zuweilen unten im Schachte aufgestellt; die
konzentrierte geklirte Sole wird dann nach oben gepumpt.
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Falls zum Auflssen von Salz ammoniakhaltige Flussigkeiten ver-
wendet werden, so nimmt man, wie schon erwihnt wurde, geschlossene
Gefifle, die dann aus Eisen bestehen.

Fig. 9 und 10 zeigen einen aus vier Abteilungen A—4,,, bestehenden
eisernen Kasten. Derselbe enthilt den mit einem Filtertuch bedeckten
Siebboden s, auf welchem das Salz aufruht. Durch die Rohrleitung w
kann mittels der Ventile 0—o,, Wasser bezw, diinne Sole in jede der

1) Eigentlich stammt das Verfahren von dem bekannten deutschen Physiker
Buff her.
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Abteilungen eingelassen werden. a—a,, sind die Uberlaufrohre, durch
welehe die Sole aus einer Abteilung in die andere geleitet wird. Die
mit einer Pumpe verbundene Rohrleitung P mit ihren 4 Abzweigungen
p—p,,, dient dazu, die fertige Sole aus dem Kasten abzuziehen. Wie
man sieht, kann jede der vier Abteilungen als erste, zweite, dritte und
vierte fungieren, jedoch nur nach einer bestimmten Richtung, also nach
der Reihenfolge 44,4, A4,,. Wenn z. B. in 4 Wasser einléiuft, so
durchdringt dasselbe das Salz von oben nach unten, sinkt durch den
Siebboden, um dann durch Robr «

in A4, auszuflieBen, hier ebenfalls Fig. 11.

den Siebboden zu durchdringen und T o

durch @, nach 4,, iberzulaufen. Hier

wiederholt sich dasselbe Spiel und

die Losung tritt nach der letzten 2= 3
Abteilung 4,,, um von hier durch A A a
das Pumpenrohr p,, abgesaugt zu 7 7o
werden. K—K sind verschlieBbare
Klappen, um das Salz einwerfen
zu konnen, M—M,,, sind Mannldcher ()%
zur Herausschaffung des auf dem Sieb- i
boden s sich ansammelnden Schlam- P
mes. Kine andere Form eines Lise- ’

|
|

kastens fur Salz zeigen die Figuren Ay % Ay

11—12. Die Einrichtung desselben @ 4, l 4, s
|

ist nach der Beschreibung zum vori-
gen Gefdf ohne weiteres zu ver-
stehen. Die Buchstaben sind fur B
dieselben Teile die namlichen wie
in Fig. 9—10. e
Bei Berechnung der Grofe des Fig. 12.
Salzlgseapparats fiir eine Produktion
von 10000 kg Soda sollen fir das Gefa8 nach Fig. 9—10 folgende
Dimensionen angenommen werden: Léinge 8 m, Breite 3 m, Hohe im
ganzen 1Y; m und vom Boden bis zum Siebboden 200 mm. Dann bleibt
eine Hohe iiber dem Siebboden von 1000 mm. Der Inhalt des Gefifles
betrigt demnach iiber dem Siebboden 8 < 3 ><1 = 24 cbm. Wenn dieser
Raum zu ?; mit Salz ausgefiillt ist und 1 cbm Salz zu 1100 kg gerechnet
wird, so faBt der Kasten 16><1100 =17 600 kg oder jede Abteilung
4400 kg. Um 10000 kg Soda herzustellen, sind rund 65 cbm gesittigte
Salzlssung erforderlich, welche rund 20000 kg Salz enthalten. Es
miissen sich also in einer Stunde 2700 Liter Sole bilden, oder per Minute
45 Liter. An Salz miissen sich losen stiindlich 840, pro Minute 14 kg.
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Diese Leistung kann ein Gefif von den genannten Dimensiomen leicht
bewiltigen, auch wenn eine Abteilung der Reinigung wegen ausgeschaltet
ist und nur drei im Betriebe sind. Wenn man annimmt, daf sich im
ganzen GefiBe neben dem Salze noch rund 15 cbm Liosung befinden, so
ergibt sich durch die Rechnung, dafl das einlaufende Wasser 5—6 Stunden
mit dem Salz in Beriihrung bleiben kann, ehe es zum Ablauf gelangt.

Die Dimensionen fiir den Loseapparat in Fig. 11—12 wiirden sein
5> 5> 1!}, m, entsprechend einem Inhalt von 30 cbm insgesamt und
25 cbm iiber dem Siebboden.

Hierbei ist angenommen, da ein Steinsalz guter Qualitat vorliegt.
Fiir unreines Salz, namentlich wenn dasselbe, wie z. B. Seesalz, viel
Salze der Erdalkalien enthilt, sind groBere Dimensionen des Lose-
gefifes erforderlich.

Sattigung der Sole oder Salzlésung mit Ammoniak.

Wenn auf eine der vorstehend beschriebenen Arten eine gereinigte
konzentrierte Sole mit geringem Ammoniakgehalt hergestellt ist, so muf
dieselbe zur weiteren Verarbeitung genuigend mit Ammoniak gesittigt
werden. Diese Operation fithrt man in Apparaten verschiedenster Kon-
struktion aus, dieselben sollen in folgendem beschrieben werden.

Zunichst einige erliuternde Bemerkungen, Ammoniak wird von
einer kalten Kochsalzlgsung mit Begierde aufgenommen, wobei durch die
Kondensation des Gases und durch die Verbindung des NH; zu NH, OH
viel Warme frei wird. Wenn die eingeleiteten Ammoniakddmpfe in
den Kiihlapparaten, die mit der Destillation verbunden sind, nicht gut ge-
trocknet werden, so wird die Warmeentwicklung in den Ammoniakabsorp-
tionsapparaten durch den sich kondensierenden Wasserdampf noch grofer.

Die Sole erhitzt sich durch die ' Ammoniakaufnahme stark und
ihre Temperatur wirde beim Einleiten von viel Ammoniak, wenn es sich
also um Losungen von 6—89/, NH; handelt, so hoch steigen, daB ein
groBer Teil des Ammoniaks sich garnicht kondensieren, sondern direkt
wieder verfliichtigen wiirde. Eine weitere Erhitzung der Sole entsteht
dadurch, da aus der Destillation neben dem Ammoniak eine mehr oder
weniger groBere Menge von Kohlensiure mit heriiber kommt und sich
in der Sole mit einem Teile des Ammoniaks zu Ammonkarbonat ver-
bindet. Auch hierdurch wird eine groBere Wirmemenge frei. Berech-
nungen iiber die Gesamtmenge der freiwerdenden Warme finden sich
weiter unten. Um diese Warme wegzunehmen, miissen die Apparate,
in welchen die Sattigung der Sole mit Ammoniak vor sich geht, mit
gentigenden Kiihlvorrichtungen versehen sein.
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Wenn vollig trockenes Ammoniak von einer Kochsalzlosung auf-
genommen wird, so vergriéBert sich deren Volumen und es fillt Chlor-
natrium aus, da letzteres in einer wifirigen Ammoniumlésung weniger loslich
ist als in reinem Wasser. Aus diesem Grunde darf man kein vollig trocknes
Ammoniak in konzentrierte Sole leiten, es wiirden sich sonst leicht die
angewendeten Apparate voll Salz setzen, namentlich die Siebbdden der
Kolonnen, wenn solche benutzt werden, und die Rohren der Kiihler.
Man verfihrt daher auch meistens in der Praxis so, da man sich nicht
die Mithe gibt, das Ammoniak vollig zu trocknen, die Sole wird dann
in der Regel durch das mitgerissene Wasser verdiinnt, soda sie dem
betreffenden Ammoniakgehalt entsprechend samtliches Salz in Losung
behalten kann. Die Feuchtigkeit des Ammoniakgases gerade so abzu-
messen, daf die entstandene ammoniakalische Salzlosung vollig mit Salz
gesittigt bleibt, ist in der Praxis kaum ausfiihrbar, so wiinschenswert
ein derartiges Verfahren auch fiir diejenigen Fabriken sein wiirde, welche
im Besitz von viel billiger konzentrierter Sole sind, festes Salz aber
relativ teuer bezahlen mussen. Solche Fabriken verfahren am besten in
der Weise, daB sie das Ammoniakgas so weit trocknen, daB nur eine
ganz schwache Verdiinnung der Sole stattfindet; letztere wird dann mit
Salz nachgesittigt. Will man durchaus kein festes Salz gebrauchen,
so muBte man schon das Ammoniakgas fast vollig getrocknet in konzen-
trierte Sole einleiten, man erhdlt dann noch festes Salz, welches hierbei
ausfallt, als Nebenprodukt.

Es haben manche Fabriken friher wenig Wert darauf gelegt, daB
die ammoniakalische Salzlésung vollig mit Salz gesattigt wurde. Man
durfte heute allgemein anders denken, indes mag es immer noch vor-
kommen, daf in einem oder anderen Betriebe die ammoniakalische Sole
nur so weit mit Salz gesittigt ist, daB noch einige Prozente Chlornatrium
an der vdlligen Konzentration fehlen. Ich kann ein derartiges Verfahren
nicht fiir richtig halten, man sollte in der Regel nur ganz konzentrierte
Losungen verarbeiten. Verdinnte ammoniakalische Solen sollten nur
dann in die Karbonisation gelangen, wenn wihrend des Karbonisierens
noch festes Kochsalz zugesetzt wird. cf. Kapitel III.

Die meisten Fabriken arbeiten auch wohl derart, daB sie zuerst
eine ammoniakalische Salzlosung herstellen, welche noch mehrere Prozente
Kochsalz aufnehmen kann. Die aus den Sattigungsapparaten ablaufende
Losung wird dann in besonderen GefaBen mit Chlornatrium verstdarkt
und gelangt hierauf erst in die Reservoirs, aus welchen sie in die Kar-
bonisierungsapparate gepumpt wird.

Aus dem Vorstehenden ergibt sich, da man auf die verschiedenste
‘Weise verfahren kann, es lassen sich eine Menge Kombinationen auf-
stellen, je nachdem man die Sole zuerst reinigt und dann mit Am-

Schreib. o
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moniak sittigt, oder ob man Reinigung und Sittigung in einem Apparate
auf einmal zugleich vornimmt. Weitere Anderungen entstehen dadurch,
daf man die fertige ammoniakalische Sole noch weiter mit Salz séttigt
oder nicht, und ferner wird durch die Verarbeitung festen Salzes allein
oder in Verbindung mit dinner Sole die Ausfuhrung des Verfahrens
gedndert.

Es sollen Apparate der verschiedenen Verfahrungsweisen beschrieben
werden, um an Beispielen aus der Praxis die Vorginge anschaulich zu
machen.

al
7.
- s
Sl BEE
LI\ =) ARN
AN =1 i - -
w - — 77 AT 7 - |-~
. L AL
HIC HIIJ
4,
N
Fig. 18.

In Figur 18—15 sind die Apparate dargestellt, welche Solvay
nach dem deutschen Patent No. 1733 vom 27. November 1877 zur Her-
stellung der ammoniakalischen Sole benutzen wollte. Die Reinigung der
Sole soll hierbei zugleich mit der Sattigung durch Ammoniak in einer
Operation erfolgen. Die mit Ammoniak zu sittigende Sole ist in einem
der GefiBe R oder R, enthalten. A4 ist der Apparat zum Auflésen des
Ammoniaks (Dissolveur). Angenommen, daf man die in & enthaltene
Sole mit Ammoniak sattigen will, so bringt man R in Verbindung mit
A durch Offnen der Hahne » und r,. Das Ammoniak kommt von der
Destillation durch das Rohr T in den Dissolveur 4, und dieses Rohr
miindet in einen perforierten Zwischenboden F. Es entsteht eine Stro-
mung in dem Apparat, sodaB nach einiger Zeit die ganze Flussigkeit
aus dem GefiBe R nach A ibergeht und das Ammoniak absorbiert. 7 ist
ein Rohr zum Abgang der mit Ammoniak geschwdngerten Gase, welche
sich wahrend der Operation entwickeln und in einem WaschgefaBe auf-
gesammelt werden. Die notige Bewegung der Flussigkeit wird sowohl
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durch die Absorption des Ammoniaks als durch den Agitator W herbei-
gefithrt. Wenn die Titigkeit des letzteren eingestellt wird, bildet sich
der Niederschlag am Boden des Gefifies. Man kann auch die erforder-
liche Zirkulation durch die Einrichtung, welche in Figur 14 dargestellt
ist, bewerkstelligen, indem man die Schraube H in Titigkeit setzt, die
sich mit einer Schnelligkeit von mehreren hundert Umdrehungen in der
Minute im Zylinder C bewegt, welcher mit dem Absorptionsapparat Fig. 13
und dem die Sole enthaltenden Gefifie durch die Miindung ¢ und ¢, in Ver-
bindung steht. Die notige Wirme wird durch die Absorption des Am-
moniaks, sowie durch die Schlange S in Fig. 13 hervorgebracht!). Sodann
wird der erforderliche S#ttigungsgrad der Sole wieder hergestellt. V ist
ein Rohr, durch welches man gereinigtes Kochsalz in den Absorptions-
apparat wihrend der Operation bringt. Zufuhr und MaB desselben werden
durch ein in Fécher geteiltes Rad geregelt und die Auflosung wird durch

die Bewegung der Flussigkeit gefordert. Bei der soeben heschriebenen
Einrichtung zum richtigen Dosieren des Ammoniaks ist es notig, daf
die Hihne oder Ventile jedesmal geschlossen werden, wenn der Inhalt
eines der Behilter B oder R, mit Ammoniak gesdttigt ist, um die
Sattigung des anderen fortsetzen zu konnen. Die Operation des Am-
moniakdosierens kann auch automatisch durchgefithrt werden, in welchem
Falle die Konstruktion des Apparates auf die Volumenzunahme der Sole
basiert wird. Ein solcher Apparat ist in der Patentschrift naher be-
schrieben. Wenn die Sole in einem der Gefifle R oder B; mit Ammoniak
gesiittigh ist und die Niederschlige sich am Boden abgelagert haben, so
wird der noch fliissige Bodensatz durch das Rohr L in das Kldrungs-
gefaB D abgelassen. Die abgeklirte Flussigkeit lauft in Rohr U ab. Der
Niederschlag, durch die Wirkung des Kratzers M von dem trichter-
formigen Boden gelost, steigt in dem Rohr J auf und wird durch den
Hahn ¢ abgezogen, um weiter in einer Destillierblase das Ammoniak

1) Hier muf} ein Fehler vorliegen, der wahrscheinlich durch falsche Uber-
setzung entstanden ist. Warme hilt Solvay zur Ausfillung der Unreinheiten
far notig, und dafl diese Wirme durch die Absorption hervorgebracht wird, ist
richtig; aber eine Schlange zur weiteren Erwirmung ist keinesfalls erforderlich.
Die gezeichnete Schlange S soll wohl eine Kithlschlange sein?

55:'-
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daraus zu gewinnen. Die ammoniakalische Lauge kann von dem Ge-
fiBe B oder ven dem automatisch wirkenden Mef- und Dosierapparat in
das Klarungsgefd D und von da durch das Rohr L, in das Filter B
(Fig. 15) getrieben werden, oder man kann bloB die untere Flissigkeit in
das KlirungsgefiB und die obere durch das Rohr IV in das Filter leiten.
Nach beendeter Abklirung ist es immer anzuraten, die ammoniakalische
Flussigkeit durch dichte Stoffe und unter einem Drucke von mehreren
Atmosphéren zu filtrieren, um die suspendierten feinsten Teilchen zu
beseitigen. In Figur 15 ist ein zylindrisches Filter B abgebildet, dessen
Rohr N man sich als verbunden mit Rohr N in Figur 13 denken mufl.
Im Innern desselben befindet sich in einem zweiten durchlochten
Zylinder O ein dichter Sack, der entfernt und durch einen anderen er-
setzt wird, sobald er mit Bodensatz gefiillt ist. Von dem Filter wird
die ammoniakalische Fliissigkeit in den Refrigerator C geleitet. Dieser

Fig. 15.

besteht aus zwei Schlangenréhren, die eine in der anderen angeordnet.
Man kann das Kihlwasser ebensowohl durch die inneren Rohre, als
durch den ringférmigen Zwischenraum zirkulieren lassen.

In dem in Figur 15 dargestellten Falle tritt die ammoniakalische
Fliissigkeit durch die Mundung %2 ein und durch die Miindung %, aus,
wobei sie den ganzen Kreislauf in dem ringformigen Zwischenraum
durchlauft, wahrend das Kuhlwasser durch das innere Eisen- oder Blei-
robr z flieBt. Es ist ersichtlich, da8 die Rohrenkriimmungen z; dazu
dienen, die inneren Rohre z miteinander zu verbinden, was fur die
auBeren Rohre Z die T-Stucke Z;, bewirken.

Ob Solvay die oben beschriebenen Apparate wirklich langere Zeit
in Betrieb gehabt hat bezw. noch in Betrieb hat, ist mir nicht bekannt
geworden. Die Konstruktion der Apparate ist geistreich erdacht und
bis in die Einzelheiten hinein ist alles klar ausgearbeitet. Indessen
erscheint die ganze Einrichtung sehr kompliziert, und ich mdchte daher
nicht glauben, daf dieselbe in allen Teilen noch im Betriebe ist. Nament-
lich glaube ich das nicht von dem automatischen Dosierungsapparat;
derselbe durfte sehr unzuverlassig gearbeitet haben. Ebenso zweifle ich
daran, daB die Filtration der Sole in der beschriebenen Weise erfolgt ist.
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Bei der grofien Produktion der Solvayschen Fabriken wiirde ein solches
Sackfilter viel zu klein gewesen sein; dies Einsetzen und Herausnehmen
des TFiltersackes erscheint recht umstdndlich, wie auch die Entleerung
des Schlammes. Da man bei der gezeichneten Einrichtung den Schlamm
auf dem Filter nicht auswaschen kann, so wiirden beim Entfernen des
Filtersackes auch Ammoniakverluste vorgekommen sein?).

Aus der Zeichnung lassen sich die Grofienverhiltnisse des Apparates
nicht erkennen; auch ist aus der Beschreibung nicht zu ersehen, fiir
welche Produktion der Apparat angewandt
werden soll. Es li8t sich nur soviel er- ’é’%b\éc
kennen, daB man sagen kann, eine rationelle
Absorption des Ammoniaks findet nicht Uﬁ‘
statt. Ferner konnte die Kraft fiir die
Ruhrwerke gespart werden, da die Am-
moniakgase die Flussigkeit gentigend um-

rithren konnen.

Sehr anzuerkennen ist das genau
durchgefithrte Prinzip, in einer Operation
reine, geklirte und mit Salz gesittigte
ammoniakalische Sole zu erhalten. Die
Zeichnung ist wohl nur ein Schema dieses
Prinzipes, wihrend Solvay in der Praxis
die Ausfuhrung etwas anders, wahrschein-
lich einfacher, ausgefuhrt hat.

In der Zeitschrift {fir angewandte
Chemie?) hat FaBbender verschiedene
Apparate zur Ammoniaksodafabrikation be-
schrieben. Zur Herstellung der ammonia-
kalischen Sole bringt derselbe die ge-
reinigte, konzentrierte Sole in einem Am-
moniakabsorber genannten Apparat mit Fig. 16.
Ammoniak zusammen.

Der Ammoniakabsorber Figur 16, in welchem die Absorption
des Ammoniakgases durch Sole stattfindet, ist aus Schmiedeeisen kon-
struiert; er zeigt die bekannte Kolonnenkonstruktion. Um die durch
die Absorption des Ammoniaks freiwerdende Wirme teilweise wegzu-
fithren, ist der untere Teil des Apparates mit dem Kuhlwasserbehilter m
umgeben, dessen Zu- und Abflurohre p und ¢ im Grundrisse dargestellt
sind. Durch e tritt das Ammoniakgas in den Apparat; durch & ver-

) Lunge, a.a.0., meint auch, daB diese Apparate nicht beibehalten sind.
2} Zeitschrift fur angew. Chemie 1893, 139, 165, 224, 256.
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lassen die nicht absorbierten Gase denselben. & ist der Eintrittsstutzen
fiir die (vorher gereinigte) Sole, y der Austrittsstutzen; z dient zum
Leerlaufen der unteren Abteilung. Jede Apparatenabteilung ist mit dem
Mannloche o versehen; ferner hat jede Apparatenabteilung noch 3 Probe-
nehmer zum Untersuchen der Lauge und Erkennung der Standhohe.
Die oberste Abteilung tragt das Manometer » und einen Wasserstutzen w.
Die Probenehmer sind in der Zeichnung weggelassen. Der Apparat ruht
auf guBeisernen Tatzen, welche gleichfalls weggelassen wurden. Eine
Vakuumpumpe saugt die nicht absorbierten Gase aus dem Ammoniak-
absorber durch das Rohr & ab und driickt sie in einen Waschapparat,
welcher zugleich die von der Bikarbonatfalluing weggehenden Gase
wischt. Nach dieser Waschung durchstreichen sie mnoch einen Siure-
behélter und gelangen ins Freie.

Die ammoniakalische Sole ist, wenn sie aus
dem Absorber tritt, fertig. Eine Sattigung mit Salz
findet weiter nicht statt, da das Ammoniakgas ge-
niigend getrocknet in die Sole eingeleitet wird.

Einen sehr einfachen Sattigungsapparat fiir
Sole, der in der Praxis Verwendung gefunden hat,
zeigt Figur 17.

Derselbe ist ein aus 4 Ringen bestehendes
Gefifi, welches die Kuhlschlange Sch enthalt; die
Windungen derselben konnen auch zahlreicher sein,
als in der Skizze angegeben ist.

N ist der Eintritt fiir die ammoniakalischen,
C fur die kohlensaurehaltigen Gase und bei a be-
findet sich der Ablauf der gesdttigten ammonia-
kalischen Losung. Da dieser Ablauf 50—100 cm uber dem Boden
liegt, steht in dem unteren Teile stets eine dementsprechend hohe
Fliissigkeit.

Die Sole tritt durch das Brauserohr S ein und wird auf diese
‘Weise gut uber die Kuhlschlange verteilt, an der sie dann herabrieselt.
Durch Rohr B entweichen die nicht absorbierten Gase. An den Flant-
schen d—d' des zweiten Ringes von unten ist ein Blechmantel M an-
geschraubt; hierdurch entsteht zwischen dem Mantel und dem XKithler
ein Raum, der mit Kihlwasser angefillt ist.

Ein derartiger Kuhler darf nicht zu groBe Dimensionen haben; im
Falle es notig ist, stellt man zwei oder drei Kuhler hintereinander auf,
soda die Gase nacheinander durch dieselben gehen. Die Soleablaufe
kann man dann miteinander verbinden.

Die abflieBende Sole passiert, wenn es ndtig ist, noch einen be-
sonderen Kijhler und flieft dann in Kessel, die mit Salz gefullt sind,

Fig. 17,
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um sich wieder vollig mit Salz zu sittigen. Die weitere Behandlung
der Sole geschieht geradeso, wie es weiter unten, S. 76, beschrieben ist.

In einem derartigen Apparat kann man die Reinigung der Sole
zugleich mit der Sittigung durch Ammoniak vornehmen. Es ist dann
jedoch richtiger, den unteren Boden des Kuhlers konisch zu gestalten,
damit der sich abscheidende Schlamm leichter ablaufen kann. Man 18t
den Schlamm mit in die GefiBe laufen, in welche die Sole einflieft, um
sich mit Salz zu sittigen. Aus diesen wird der Schlamm dann periodisch
mit dem aus der Lisung des festen Salzes entstehenden Schlamme fort-
geschafft.

Der vorstehend beschriebene Apparat hat zwar in einer kleinen
Fabrik befriedigende Dienste geleistet, indes ist derselbe von einer
ziemlich primitiven Konstruktion; man wird sich meistens vollkommenerer
Apparate bedienen, wie solche weiter unten beschrieben sind.

In der Beschreibung zu Fig. 17 ist gesagt, daB auBer den Ammoniak-
gasen auch kohlensiurehaltige Gase mit in den Sattigungsapparat ein-
geleitet werden sollen. Es ist das wohl in einigen Fabriken geschehen,
und ich halte es auch unter gewissen Umstanden fir sehr praktisch.
Namentlich ist es dann zu empfehlen, wenn die Kohlensiduregase in den
zur Bikarbonatfallung dienenden Apparaten nicht ordentlich ausgenutzt
werden. Wenn die aus den Fallapparaten entweichenden Gase noch
mehrere Prozente Kohlensaure (5—109) enthalten, so findet in den
Ammoniaksittigern noch eine weitere gute Absorption statt. s ist
indes richtiger, in diesem Falle als Ammoniaksittiger nicht so einfache
Apparate zu nehmen wie Fig. 17, sondern richtige Kolonnenapparate, es
ist das auch fur die Absorption des Ammoniaks wichtig. Der Apparat
FaBbenders, Fig. 16, stellt ebenfalls eine kleine Kolonne vor.

Wenn Kohlensauregase mit in die Ammoniaksittigungskolonne
geleitet werden, so muf die Kolonne griofler sein als sonst, auch muB
die Kuhlung starker sein, da durch die Absorption der Kohlenséure
Wiarme frei wird; die Anlage ist dann teurer, aber man muf dabei be-
denken, daB durch dieses Verfahren die Apparate der Bikarbonatfallung
entlastet werden.

Die in Fig. 18 dargestellte Kolonne besteht aus 8 Absorptions-
ringen, hinzu kommt der Bodenring, der Deckelring und zwei Kuhlringe
K und K,. Die Sole tritt ein durch den Stutzen S, sie breitet sich auf
den Siebeinsdtzen s, s ... aus und lauft durch die Uberfallrohre @, @. ..
nach unten. Die ammoniakalischen Dampfe aus der Destillation treten
durch Rohr N unten in die Kolonne ein, durch Rohr C werden die aus
der Absorption abgehenden kohlensaurehaltigen Gase eingefiihrt. Sdmt-
liche Gase steigen durch die in der Mitte eines jeden Ringes befind-
lichen Offnungen O nach oben, sie stofen hier gegen die dariiber liegen-
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den Hauben H und werden dadurch gezwungen, in den Raum unter den
Siebbdden zu treten, von wo sie durch die Siebbodenlécher fein verteilt
durch die dariiber befindliche Sole nach oben entweichen. Derselbe
Vorgang wiederholt sich in jedem Ringe, die Gase werden also vielfach
in feinverteiltem Zustande durch die Sole gepreft und hierbei natiirlich
sehr gut gewaschen. Bei G ist der Austritt der Gase. Die Wirmeent-
wicklung, welche durch die Absorption
der Gase in der Sole entsteht, ist, wie
schon erwsihnt wurde, eine ziemlich
starke; eine gute Kiihlung ist daher
erforderlich. Es sind zu diesem Zwecke
die beiden Kiihlringe X und K, vor-
gesehen.

Dieselben sind konstruiert wie
die Heizkorper der Verdampfapparate
in den Zuckerfabriken. Die oben und
unten offenen Rohre 7 sind in den
Boden vollig dampfdicht eingewalzt.
Die Gase steigen in den Rohren nach
oben, wahrend die Losung an den
‘Wandungen der Rohre herunterliuft.
Der Querschnitt der Rohre mufl natiir-

-rw lich so gewahlt werden, daf Gase und

II" i Flussigkeit mnebeneinander passieren

_>_ “" konnen. Da die Rohre einige Zenti-
meter iiber den Boden herausstehen,
= = e befindet sich immer eine sich stets er-

l % neuernde Flissigkeitsschicht in dieser
i AN

c - N Hohe auf den Boden der Kiihlringe.
E - — — :"_—"‘_, "  Die Béden wirken also auch als Kiihl-
44 flache. Bei w ist der Zuflull des Kiihl-

Fig. 18. wassers, bei w; der Ablauf desselben
in jedem XKuhlringe.

Durch Rohr n soll die ammoniakalische Salzlosung aus der Kolonne
ablaufen.

Die grofite Warmeentwicklung entsteht selbstverstandlich in den
unteren Teilen der Kolonne, da hier die starkste Absorption stattfindet.
Der Wasserdampf wird hier vollig kondensiert und auch die Vereinigung
von Kohlensiure und Ammoniak findet hauptsachlich hier statt. Hs ist
daher der Kiihlring K ziemlich unten in der Kolonne eingesetzt. Die
nicht absorbierten Gase nebmen jedoch auch viel Warme mit nach oben
und wiirden so die Salzldsung noch in den obersten Ringen anwarmen.
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Es muB daher noch eine weitere Kiihlung stattfinden, zu diesem Zwecke
ist oben der zweite Kiihlring K; eingeschaltet. In den Ringen iiber
dem zweiten Réhrenkiihler findet nur noch eine ganz schwache Absorp-
tion und daher nur eine geringe Wirmeentwicklung statt. Eine weitere
Kiihlung ist daher nicht erforderlich. Wenn die Sole mdglichst kalt
eingepumpt wird, so entweichen die Gase mit einer Temperatur, die
ganz wenig diejenige der Sole ubersteigt. Die Rohrenkiihler sind in
ihrer Wirkung ganz vorztiglich. Sie haben indes einen Fehler: sie
rosten, weil von Schmiedeeisen, leicht.

Ebenso wie durch die beschriebenen Rohrenkiihler kann man auch
durch Kiihlschlangen in den Kolonnen kiihlen. Solche Kiihlschlangen
nehmen aber verhdltnismafig viel Raum weg, sie sind nicht so kom-
pendios wie zusammengesetzte Rohrenkuhler. Wenn die Schlange gut
wirken soll, so muB sie entweder in der Flussigkeit liegen oder letztere
muf an den Wandungen der Schlange herunterrieseln. Das ist schwierig
auszufiihren, wenn bei einer Kiihlschlange mehrere Windungen iibereinander
liegen. Wenn die Windungen nur in einer Ebene liegen, so kann die
Schlange wohl wegen der geringen Hohe ganz von der Fliissigkeit bedeckt
sein, doch wird eine solche Schlange nicht viel Windungen haben, Wenn
man dann die notige Kuhlfliche beschaffen will, so muff man schon in
eine groBe Anzahl, wenn nicht in alle Ringe je eine Schlange legen. Soll
dann aber jede Schlange ihren eigenen Wasser-Zu- und -Ablauf haben,
so wiirde das eine sehr komplizierte Anlage geben; man mufl in solchem
Falle besser die Einzelschlangen miteinander verbinden. Dies Prinzip
ist durchgefuhrt von Cogswell in der ihm patentierten Kiihlvorrichtung,
D.R.P. No. 41 989 vom 8. 2. 1887. Wie Lunge!) mitteilt, ist diese
Konstruktion in den Solvayschen Fabriken allgemein eingefuhrt. Aller-
dings bemerkt Lunge dies nur hinsichtlich der zur Bikarbonatfallung
dienenden Kolonnen, aber selbstverstindlich muB sich das System auch
fur andere Kolonnen eignen, wenn es an sich praktisch ist. Iig. 19—22
zeigt Cogswells System in einer Solvayschen Fillkolonne.

Die Kolonnenelemente 4 sind an zwei gegeniiberliegenden Seiten
mit rechteckigen Offnungen versehen, welche durch entsprechende Stutzen
B eingeschlossen werden. Die vorn gerade abgeglichenen Stutzen B
sind hier mit einem gelochten Flantsch versehen, auf welchem eine am
Rande ebenso gelochte Platte C befestigt wird. Diese Platte C ist im
mittleren Teil mit Lochern versehen, in welchen die durch das Element
hindurchreichenden Kihlrohre D in irgend einer geeigneten Weise ab-
gedichtet werden.

Die Rohrenden liegen in Behaltern, welche nach innen zu durch

1) Handbuch der Sodaindustrie, Bd. IlI, S. 53.
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die Platten C, nach auBlen hin durch die Deckel E bezw. E' abge-
schlossen werden. Der Deckel E ist mit zwei Stegen b versehen, welche
bis aof die Platte C reichen und den Deckelraum derart in drei Ab-
teilungen 1, 2, 3 teilen, daf in den Endrdumen 1 und 3 sich je zwei
und in dem mittleren Raum 2 sich vier Rohrmiindungen befinden.

Fig. 22.

Der an den gegenuberliegenden Rohrenden befindliche Deckel E'
ist nur in der Mitte mit einem Steg d' versehen, soda in jede der hier
entstehenden beiden Abteilungen 4 und 5 vier Rohre ausmiinden. Das
Kiihlwasser flieBt durch den AnschluSstutzen F' in die Abteilung 1 ein,
flieBt durch die beiden hier einmiindenden Rohre D in die auf der
gegeniiberliegenden Seite des Elements befindliche Abteilung 4, tritt in
die beiden benachbarten Rohre D iiber und gelangt nach der Abteilung 2,
aus welcher es durch die beiden nachsten Rohre nach der Abteilung 5
flieBt, wm durch die beiden letzten Rohre schlieflich nach der Abtei-
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lung 8 zu kommen. Aus dieser flieBt es durch den Stutzen F’' und ein
Verbindungsrohr nach der Kiihlvorrichtung des nachsten Elements tiber.
Nachdem das Kithlwasser mehrere Elemente passiert hat, flieBt es
wieder ab.

An den Abteilungen 4 und 5 sind ebenfalls Rohrstutzen H bezw.
H' angebracht, welche ebenfalls zur Verbindung der Kiihlvorrichtung
der einzelnen Elemente dienen komnen. Die Elemente selbst werden in
der bei solchen Kolonnen iiblichen Weise aufeinander befestigt.

Bei der dargestellten Einrichtung treten
die Rohre D je paarweise in Wirkung, die
Anzahl derselben, sowie die Anordnung der
Stege kann aber auch so getroffen werden,
daff die Kiihlflussigkeit durch nur je ein
Rohr oder aber auch durch mehr als zwei
Rohre gleichzeitig zirkuliert.

Bei Cogswells System wird jeden-
falls eine sehr gute Kiihlung erreicht und
auch das Kuhlwasser gut ausgenutzt, die
Einrichtung ist jedoch reichlich kompliziert;
es sind eine Menge Verschraubungen und
Dichtungen erforderlich.

Ich mochte glauben, daf man dasselbe
Prinzip einfacher durchfithren kann, etwa
in der Weise, wie es Fig. 28 schematisch
zeigt. Bei dieser Einrichtung liegt in jedem
Ringe der Kolonne eine aus ca. fiinf Win-
dungen bestehende Schlange B, B,, B,, . . .
und jede Schlange ist mit der darunter resp
daruber liegenden Schlange fest verbunden. Fig. 23.

Mit anderen Worten: durch die ganze innere

Kolonne geht eine geschlossene Rohrleitung, welche in jedem Ringe der
Kolonne sich zu einer spiralformig aufgerollten Schlange ausdehnt.
Beim Aufstellen der Kolonne lassen sich die Verbindungen der einzelnen
Schlangen durch Verschraubungen miteinander leicht bewerkstelligen.

Wenn man die Schlangen von Blei nimmt, so kann man sie auch direkt
verloten und bei einer etwaigen Demontierung der Kolonne leicht wieder
auseinander schneiden.

Selbstverstindlich kann man auch statt einer einzigen Schlange
fir die ganze Kolomne 2 oder 3 Schlangen nehmen, also fiir je 4 bis
5 Ringe 1 Schlange. Das muBl sich nach den niheren Umstinden richten.
Nur selten wird die ammoniakalische Sole in den Sattigungsgefafen
soweit gekiihlt, wie es zur weiteren Verarbeitung notig ist. Fiir ge-
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wohnlich wird die Sole mit einer Temperatur von 30—40° aus den
Apparaten ablaufen; zuweilen auch mit 50—60° Man verfihrt dann
entweder so, daB man die Sole erst einen Kiihler durchfliefen l:iBt, ehe
sie in die GefaBe mit Salz bezw. in die Reservoirs gelangt, oder man
kiihlt in letzteren.

In Fig. 24 ist ein bewdhrter Kihler von sehr einfacher, leicht zu-
ginglicher Konstruktion abgebildet, der nach dem Prinzip des Gegen-
stromes funktioniert. Die zu kiihlende Sole tritt bei ¢ ein und durch-
liuft die in einem schmiedeeisernen Kasten 4 liegenden Rohre =, r,, r,,,
t,, und tritt bei b wieder aus. Die Rohre r—r,, werden vollig um-
strémt von dem Kiihlwasser, welches bei f eintritt und bei g ablduft.
Durch die in dem Kasten 4 angebrachten Scheidewdnde s, s,, s, wird
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Fig. 24.

das Wasser gezwungen, die Rohre r—r,,, der Linge nach in einer Rich-
tung, entgegengesetzt dem Laufe der Sole, zu umspulen. Rohrleitung r
kann auch aus Rippenrohr hergestellt werden, wodurch die Kiihiflache
vergrofert wird.

Wenn die ammoniakalische Sole aus den Siattigungs- bezw. Kiihl-
apparaten ablduft, so mufl sie in der Regel noch weiter mit Salz ge-
sattigt werden, wie oben schon niher auseinandergesetzt ist. Man kann
sich hierzu ganz einfacher Kessel bedienen, die Konstruktion eines
solchen ist aus der Fig. 25 zu ersehen. Die Sole lauft aus der Kolonne
in den Kiuhler K und von hier durch Leitung # in den mit Kochsalz
gefullten Salzkessel S ein. s ist ein Siebboden, der mit einem Filter-
tuche bedeckt ist, um die ausgefallten Unreinheiten der Sole zuriick-
zuhalten. Aus dem Kessel S flieBt die filtrierte Sole nach dem Re-
servoir R. Wie aus der Skizze ersichtlich, ist dasselbe mit drei verti-
kalen Scheidewinden versehen, die abwechselnd oben und unten eine
Offnung haben. Die Sole ist dadurch gezwungen, im Reservoir auf dem
Wege vom Einlauf zum Ablauf in der Richtung der Pfeile einen auf-
und absteigenden Lauf zu nehmen. Es werden hierdurch suspendierte
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Stoffe, die etwa noch vorhanden sind, abgeschieden, und die Sole gelangt
vollig klar zum Ablauf nach p.

Man kann unter Umstinden auch den Kiihler hinter den Satti-
gungsapparaten ganz vermeiden, indem man die Nachkiihlung der Sole
in den Salzkesseln vornimmt. Dies kann in der Weise geschehen, daB
in die Salzkessel eine Kiihlschlange gelegt wird, oder man kuhlt durch
Berieselung von auflen. Bei Gefaflen von nicht zu grofem Durchmesser
ist letztere Kiihlung sehr wirk-
sam. Dieselbe ist iiberhaupt die
einfachste und billigste Art der
Kithlung, sie hat nur den Nach-
teil, daB das Wasser umherspritzt
und sich viel feuchte Dimpfe im
Fabrikraume entwickeln.

Das Reservoir B in Fig. 25
kann entbehrt werden, wenn man
die Salzkessel von einem solchen
Inhalt nimmt, da8 dieselben zu-
gleich als VorratsgefiBe fir am-
moniakalische Lauge  dienen.
Wenn ein Kessel von der Lauge
entleert werden soll, so wird er
gegen den Einlauf aus den Am-
moniaksattigungsapparaten abge-
sperrt und die Sole durch eine
Flissigkeitspumpe abgezogen oder
durch Luftdruck abgedrackt. Letz-
teres wendet man namentlich
dann an, wenn man mit Gefaf-
absorbern in der Karbonisation
arbeitet. Man kann dann die Griofle eines Salzkessels so bemessen, daB
sein Inhalt an Sole stets fur die Fullung eines Absorbers ausreicht.

Wenn bei der Darstellung der ammoniakalischen Sole in der Weise
gearbeitet wird, da8 man die Sole konzentriert genug erhilt, um nicht
nachher noch eine Sattigung mit Salz vornehmen zu missen, so wiirde
die Losung aus den Ammoniaksattigungsapparaten direkt in ein Re-
servoir laufen, aus welchem sie dann in die Absorption gepumpt werden
soll. Da die Sole meist noch etwas geklart werden mufl, so empfiehlt
es sich, das Reservoir zugleich als Kldrapparat zu konstruieren. Die
Form des Reservoirs R in Fig. 26 wirkt zwar gut klarend und gestattet
auch eine kontinuierliche Kldarung, aber der abgesetzte Schlamm ist
schlecht zu entfernen.

Fig. 25.
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Eine sehr praktische Form eines Klidrbassins mit kontinuierlichem
Betriebe und auch kontinuierlicher Schlammentfernung zeigt Fig. 26.
Das Prinzip dieses Apparates ist dasselbe, wie es Solvay bei der in
Fig. 18 abgebildeten Konstruktion gewahlt hat, nur ist der Betrieb ein

anderer. In derselben Weise funktionieren
b verschiedene Apparate, die zur Wasser-

kldrung angewandt werden, z. B. wird ganz
————— e ——— ahnlich gearbeitet bei dem Verfahren von
—{= ——] Miiller-Nahnsen.
- B Durch Rohr a lduft die Sole ein.
Beim langsamen Aufsteigen nach oben, die
S| — — 1 Geschwindigkeit soll 5—10 mm pro Se-
| I — 11~ — | kunde betragen, werden die suspendierten
- L —+| —— —| Teile nicht mitgenommen und sinken nach
— unten. Die gekldrte Sole wird durch Rohr &
abgezogen, wahrend durch die Rohrleitung ¢
der Schlamm unten aus dem Kessel kon-

a

tinuierlich fortgepumpt werden kann. Nicht

angegeben in der Skizze ist Wasserstands-

Fig. 26 anzeiger und eine Rohrleitung, durch welche

die Luft des Kessels beim Einlauf der Sole

nach einem Waschgefa entweichen kann. TFerner ist ein Ventil vor-

handen, durch welches der Kessel Luft ansaugen kann, falls Sole oder
Schlamm abgezogen wird.

Herstellung der ammoniakalischen Sole durch Losung von
Salz in wafiriger Ammoniumlosung.

Die Schilderungen der Apparate bisher beziehen sich auf das
unter 1 auf S. 59 bezeichnete Verfahren der Herstellung einer ammonia-
kalischen Salzlosung, indem man Sole mit Ammoniak sattigt. Als
zweites Verfahren ist daselbst angegeben, dal man auch zuerst eine
waBrige Losung von Ammoniak herstellen kann, welche nachher mit
Salz gesattigt wird. Zu diesem Verfahren kann man dieselben Satti-
gungsapparate anwenden, welche oben beschrieben sind, statt Sole 148t
man dann Wasser einflieBen. Hierbei muB berucksichtigt werden, daB
sich das Volumen der hierbei entstehenden Ammoniaklosung durch
Auflosung des Salzes vermehrt, es darf daher nicht so viel Wasser ein-
laufen wie sonst Sole.

Die wdBrige Ammoniaklosung lauft dann in die Salzkessel Fig. 25.
Bei diesem Verfahren hat man natirlich mehr Salzkessel notig als bei
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Anwendung von Sole, spart dafiir aber die Gefife zur Losung des
Salzes (Fig. 9 bezw. 11).

Da bei der Herstellung der ammoniakalischen Sole auf diese Weise
das sdmtliche Salz in den Salzkesseln geldst werden muB, so erhalt
man in denselben viel Schlamm, und es ist eine haufigere Reinigung
notig. Man hat aber auch eine groBere Anzahl dieser Gefifle, sodall
man stets eins derselben behufs Entleerung von Schlamm ausschalten
kann. Da der Schlamm mit stark ammoniakhaltiger Sole getrinkt ist,
wischt man ihn mit Wasser aus, ehe er in die Destillation kommt.
Das Waschwasser pumpt man dann in die Ammoniaksattiger.

Bei diesem Verfahren hat man nicht nétig, die Ammoniakdédmpfe
aus der Kolonne zu trocknen, man kann also einen Riicklaufkuhler bei
der Destillation sparen. Das sich kondensierende Destillat bildet zum
grofen Teil das Wasser, welches das Salz 16st. Es ist in diesem Falle
allerdings eine starke Kuhlung in den Ammoniaksdttigern und dadurch
groBere Kiihlfliche derselben notig, da der sich kondensierende Wasser-
dampf viel Warme abgibt. Im ganzen ist aber die Kuhlung naturlich
nicht stirker als beim anderen Verfahren. Es erwichst bei dieser
Modifikation der Vorteil, daf die Destillierlaugen konzentrierter werden
als sonst. Das ist unter Umstanden sehr erwiinscht. Auch wird beim
Destillieren Warme gespart, da nicht soviel gekiihltes Kondensat zurtick-
flieBt, welches wieder erwdrmt werden muB.

Dies Verfahren II ist, wie oben schon erwihnt wurde, selbstver-
standlich nur da moglich, wo man festes Salz zur Verfiigung hat.

Ob nun in einem solchen Falle dies Verfahren angewandt werden
soll, oder ob man Verfahren I wahlt, daruber laft sich streiten. Beide
Verfahren sind praktisch und gut ausfihrbar: Bei Salz, welches viel
unlosliche Unreinheiten enthalt, wurde ich Verfahren I nehmen, sonst
aber stets Verfahren II. Letzteres hat den groflen Vorteil, daf die
Siebboden der Ammoniakabsorber, die Rohrleitungen ete. sich nicht so
leicht verstopfen. Bei Verarbeitung von Solen, einerlei ob sie natiirlich
gewonnen oder kiinstlich hergestellt sind, tritt sehr leicht eine Ver-
stopfung der Ammoniakabsorber ein, namentlich durch Magnesiasalze.
Nur eine langere und grundliche Klarung der Sole kann hier einiger-
mafen schutzen. Dazu gehoren aber umfangreiche Kinrichtungen, die
auch teuer sind.

Zusammensetzung der ammoniakalischen Loésungen.

Die Art und Weise der Herstellung einer ammoniakalischen Salz-
l6sung ist in vorstehendem gentigend auseinandergesetzt, es ertibrigt nun
noch festzustellen, wie die Losung beschaffen sein soll. Dieser Punkt
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ist von grofter Wichtigkeit und soll eingehend im niichsten Kapitel be-
sprochen werden. Hier sei nur folgendes bemerkt. Die Losung besteht
aus Ammoniak, Chlornatrium und Wasser. Durch Verinderung der
Mengen dieser einzelnen Bestandteile zu einander entsteht eine unend-
liche Zahl von Losungen. Es ist mit den geschilderten Apparaten
leicht moglich, Losungen jeder Zusammensetzung herzustellen.

Wenn vollig trockenes Ammoniak in eine Lisung von Chlornatrium
geleitet wird, so dehnt sich diese aus und Natriumchlorid fdllt aus, wie
schon oben auf S. 65 erwidhnt wurde. Bel einem Versuche!) ergab eine
konzentrierte Losung von Chlornatrium, die im Liter 814 g NaCl ent-
hielt, nach der Sdttigung mit véllig trockenem Ammoniak eine Volum-
vermehrung von anndhernd 109%;; aus einem Liter wurden 1105 ccm.
Die resultierende Lisung enthielt pro Liter 271 g Chlornatrium neben
73,9 g Ammoniak. Es waren also rund 14 g NaCl pro 1 Liter der
urspriinglichen Losung ausgefallen.

Um festzustellen, wie sich die Lislichkeit des Kochsalzes in waB-
rigen Ammoniakldsungen verhilt, habe ich aus verschiedenen Bestim-
mungen eine Tabelle berechnet?), welche ich hier folgen lasse. Diese
Tabelle kann allerdings auf vollig wissenschaftliche Genauigkeit keinen
Anspruch machen., Der TFluchtigkeit des Ammoniaks wegen sind
solche genauen Bestimmungen nur unter ganz besonderen Vorsichts-
mafBregeln durchzufuhren, es gehoren dazu Apparate und Einrichtungen,
wie sie mir nicht zu Gebote standen. Fiir technische Zwecke ist die
Tabelle jedoch vollig ausreichend, sie gibt ein klares Bild uber den
EinfluB des Ammoniaks auf die Loslichkeit des Natriumchlorids.

NH, Na Cl NH, Na Cl
% % % %
3,5 9295 8,0 26,8
4,0 99,2 85 96,4
45 28.9 9,0 26,1
5,0 28,6 9,5 95,7
5,5 98,3 10,0 954
6,0 98,0 10,5 95,1
6,5 27,7 11,0 24,8
7,0 274 11,5 244
.5 97,1 12,0 24,1

Die Losungen, auf welche sich diese Tabelle bezieht, sind solche,
die mit Chlornatrium villig gesittigt sind, also davon soviel enthalten,

1y Chem.-Ztg. 1890, XIV, 491.
2) Zeitschrift fur angewandte Chemie 1888.
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wie der Ammoniakgehalt der Losung zuldft. Es ist bei diesen gesittig-
ten Lgsungen nur eine einzige mdoglich, in der das molekulare Ver-
hiltnis von Ammoniak und Natriumchlorid wie 1:1 ist; dieselbe wiirde
einen Gehalt von 7,89, Ammoniak und 26,8°, Chlornatrium haben.
Diejenigen Losungen, in denen die Menge des Ammoniaks mehr als 7,8%,
betriigt, enthalten dasselbe im molekularen Uberschuf zum Kochsalz.
Bei geringerem Ammoniakgehalt ist Kochsalz in griéferer Menge vor-
handen. Dies gilt, wie gesagt, nur fiir gesittigte Losungen. Man kann
natiirlich auBerdem noch ammoniakalische Chlornatriumlésungen mit
molekularem Verhdltnisse von Ammoniak und Kochsalz wie 1:1 her-
stellen; dieselben haben dann aber nicht den Gehalt an Kochsalz, den
sie bei ihrem Ammoniakgehalt aufnehmen konnen, es sind das also ver-
diinnte Losungen.

‘Wir haben nach obigen Betrachtungen zwei Reihen von ammonia-
kalischen Kochsalzlosungen, némlich:

I. Konzentrierte Losungen, das sind solche, die soviel Kochsalz
enthalten, als beim vorhandenen Ammoniakgehalt aufgenommen wird.

II. Verdiinnte Losungen, die weniger Kochsalz enthalten, als sie
bei ihrem Ammoniakgehalt zu ldsen vermigen.

Dariiber, welche Lodsung sich am besten zum Betriebe der Am-
moniaksodafabrikation eignet, ist im nichsten Kapitel Niheres enthalten.

Grofie der Apparate fiir 10 000 kg Tagesproduktion.

Bei der Produktion von 10000 kg Soda pro 24 Stunden ergeben
sich folgende Zahlen fiir die Herstellung der ammoniakalischen Sole.
Angenommen ist, da mit dem Kolonnenabsorber Fig. 18 gearbeitet
werden soll.

Die Kolonne sollen durchfliefen per 24 Stunden im Maximum rund
70 cbm, also pro Minute rund 50 Liter.

Der Durchmesser der Kolonne soll im Lichten betragen 2000 mm,
dann ist der Flacheninhalt eines Ringes 3,14 qm. Angenommen werden
10 Absorptionsringe. Auf jedem Ringe soll die Flussigkeit 200 mm
hoch stehen, dabei ist jedoch zu berucksichtigen, daB ein Teil dieser
Flissigkeit durch das emporsteigende Gas verdringt ist, welches die
Fliissigkeit mit Gasblasen und Blaschen anfiillt. Das Volumen dieser
Gase kann die Halfte der Flussigkeit betragen, dann bleibt fur die
letztere eine Hohe von netto 100 mm. Hieraus berechnet sich der
Flissigkeitsinhalt eines Ringes zu 314 Liter, davon ist abzusetzen das
Volumen des zentralen Rohres und der Uberlaufrohre mit 38 Liter. Es
bleiben also fiir jeden Ring 276 Liter, und die 10 Ringe der Kolonne

Schreib, 6
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wiirden also zusammen 2760 Liter enthalten. Auf den Siebbdden iiber
den Kiihlringen steht vielleicht etwas weniger Ldsung, dafiir soll als
Ausgleich die Flussigkeit im Bodenring gerechnet werden. Bei einer
derartigen Berechnung geniigt es, wenn die erhaltenen Resultate nur
annihernd richtig sind; man muB doch stets groBere Abrundungen vor-
nehmen. Da pro Minute, wie oben berechnet ist, 50 Liter zum Einfluf
in die Kolonne gelangen, so ergibt sich daraus, daf die Flissigkeit
rund 55 Minuten in der Kolonne verweilen kann.

Die in der Kolonne durch die Absorption der Gase freiwerdenden
‘Warmemengen ergeben sich aus folgender Rechnung. In die Destillation
gelangen zur Verarbeitung (auf die Produktion von 10000 kg Soda pro
24 Stunden) Laugen, welche 3400 kg Ammoniak in Form von viel
Chlorid und etwas Sulfat und ferner rund 1500 kg Ammoniak als Kar-
bonate enthalten.

Die Reaktion:

NaCl + NH,HCO, = NaHCO, + NH,Cl

ergibt allerdings fiir 10000 kg Soda nur rund 3200 kg Ammoniak als
Salmiak, man muB indes mehr rechnen, da sich moch Chloride und
Sulfate des Ammoniaks aus den Unreinheiten der Sole bilden. Ferner
kommt hinzu das Ammonsulfat, welches stets aufs neue behufs Ergdin-
zung des unvermeidlichen Ammoniakverlustes zugesetzt wird.

Aus der Destillierkolonne treten also per 24 Stunden 4900 kg
Amnmmoniak in die Ammoniakabsorptionskolonne ein, auBlerdem liefert die
Destillierkolonne Koblensdure. Wie oben angegeben, enthalten die
Destillationslaugen rund 1500 Ammoniak als Karbonat. Nimmt man
an, dafl letzteres zum grofiten Teil aus Bikarbonat besteht, so ergeben
sich rund 3900 kg Kohlensaureanhydrid, welche aus der Destillierkolonne
in 24 Stunden in die Ammoniakabsorption eintreten.

Ammoniak und Kohlensiure entweichen aus der Destillierkolonne
im Zustande der Dissoziation. Die Temperatur im oberen Teil der
Destillierkolonne!) muf stets so hoch gehalten werden, daf eine Ver-
einigung zu Karbonat daselbst und in der Rohrleitung zwischen Destillier-
und Absorptionskolonne nicht méglich ist. Sie muB, da bei 58° Ammon-
karbonat sich bildet, mindestens 60° betragen, indes wird man praktisch
die Temperatur auf mindestens 65° halten. Haufig steigt die Tem-
peratur auch auf 709 Mit etwas geringerer Temperatur treten die
Gase dann in die Ammoniakabsorption ein. REine geringe Abkihlung

) Es sei hier gleich bemerkt, daB im oberen Teil der Destillierkolonne
sich eine Kiihlvorrichtung befindet, welche verhindern soll, daB zu viel Wasser-
dampf mit den ausgetriebenen Gasen — Ammoniak und Kohlenssure — ent-
weicht. Naheres dariber im Kapitel VI.
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findet in der Rohrleitung zwischen Destillierkolonne und Absorptions-
kolonne statt.

Die Temperatur von 65—70°1) wird eingehalten, wenn man mog-
lichst trockene Gase haben will, also beim Verfahren I, bei welchem
mit einer konzentrierten Sole gearbeitet wird.

Falls man mit festem Salz arbeitet, it man die Destillierkolonne
im oberen Teil heifler gehen; es kommt dann mehr Wasserdampf hertiber.

Die Kithlung im oberen Teile der Destillierkolonne kann selbst-
verstindlich praktisch nie so wirksam sein, daB die Gase — Ammoniak
und Kohlensiure — ganz ohne Beimischung von Wasserdampf ent-
weichen. Der letztere kondensiert sich in der Ammoniakabsorptions-
kolonne und gibt dadurch Warme ab. Es ist schon oben darauf hin-
gewiesen, daf die Destilliergase nicht vollig trocken in konzentrierte
Sole eingeleitet werden durfen, da sonst Kochsalz ausfallt.

Wie groB die Menge des mitdestillierenden Wasserdampfes bei
dem einen oder anderen Verfahren ist, hat man wohl nirgends ganz
genau festgestellt; jedenfalls ist bisher wenig dariiber bekannt ge-
worden?). Man hat Anhaltspunkte uber die Menge des Dampfes durch
die Verdiinnung, welche die Sole in der Ammoniakabsorption erfahrt.
Genau ist diese Art der Bestimmung aber nicht, denn es wird stets
Wasser in kondensiertem Zustande mechanisch mit iibergerissen.

Nach meinen Feststellungen im Betriebe, die amnahernd richtig
sind, kommen bei stirkerer Kithlung, also bei 65—70° in der Destillier-
kolonne immer noch ca. 3000 Liter Wasserdampf mit den Gasen der
Kolonne in die Ammoniakabsorption, bei 80° diirfte die Menge ca.
6000 Liter betragen. Diese Zahlen gelten fiir die Produktion von
10000 kg Soda per 24 Stunden.

Ich bemerke jedoch gleich, dal diese Zahlen keine Allgemein-
giilltigkeit haben. Es ist ohne Zweifel, da8 man an anderen Stellen mit
anderen Apparaten andere Ergebnisse erhalt trotz Anwendung ein und
derselben Temperatur. Das Ergebnis wird wohl am meisten beeinfluBt
durch die Menge des mechanisch mitgerissenen Wassers.

Beim Verfahren II, wenn man die Temperatur im oberen Teil der
Destillierkolonne bis auf 90—100° steigen ldfit, gehen natiirlich viel
groBere Mengen Wasserdampf aus der Destillation fort und kondensieren

) FaBbender, Zeitschr. f. angew. Chemie 1893, 8. 228, gibt 60° an. —
Diese Temperatur liegt dem Punkt, bei welchem Ammonkarbonatbildung eintritt,
so nahe, daB die Innehaltung derselben jedenfalls praktisch nicht leicht durch-
zufiihren ist. Man wird vorsichtiger Weise etwas hohergehen.

2y Fallbender, a. a. 0., gibt an, daB auf 10000 kg 4 cbm Wasserdampf

in den Ammoniakabsorber eintreten.

6*
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sich in der Ammoniakabsorption. Die Menge des kondensierten Wassers
kann dann 1 cbm und mehr pro Stunde, also 24 cbm und mehr pro
10000 kg Soda betragen; in solchem Falle muB die Kiihlung in der
Absorptionskolonne viel grofer sein als bei Verfahren I.

Im vorliegenden Beispiel soll der Betrieb so eingerichtet sein, daf
die aus der Bikarbonatfillung entweichenden Gase ebenfalls in die
Ammoniakabsorption eintreten. Diese Gase bringen geringe Mengen
Ammoniak und auBerdem Kohlensdureanhydrid mit. Vom letzteren wird
ein Teil in der Ammoniakabsorption aufgenommen und zwar soll an-
genommen werden ein solches Quantum, daf alles Ammoniak in ein-
faches Karbonat verwandelt wird.

Die oben angegebene Menge von 4900 kg Ammoniak verlangt zur
Bildung von Ammonkarbonat rund 6350 kg Kohlensdureanhydrid. Da
von dieser Menge schon 3900 kg!) durch die Kohlensiure aus der
Destillierkolonne gedeckt werden, so miissen die Gase aus der Fallung
noch 2450 kg liefern.

Zu erwahnen ist hier, daB nicht immer nur Ammonkarbonat ge-
bildet wird. Zuweilen entsteht auch Bikarbonat und zuweilen bleibt
freies Ammoniak in der ablaufenden Sole. Der Betrieb 1aBt sich nicht
so genau fiuhren, daB die Gase ganz regelmifig in ein und derselben
Starke einstromen. Natiurlich muf die Bildung von viel Ammonbikarbonat
vermieden werden, da sonst in der Ammoniakabsorptionskolonne beim
Arbeiten mit konzentrierter Sole eine Ausfdllung von Natriumbikarbonat
eintreten wiirde. Beim Verfahren II konnte diese Bildung in den Salz-
gefiflen entstehen.

Es ist nun die Warmemenge zu berechnen, welche durch die Ab-
sorption der Gase in der Absorptionskolonne frei wird. Die Vorgiinge
in der Kolonne sind ziemlich kompliziert. Es wird Wdarme frei durch
die Losung der Gase in der Fliissigkeit und auch durch die Vereinigung
von Kohlensdure und Ammoniak zu Karbonat, also Losungswarme und
Neutralisationswiarme. Andererseits entsteht aber bei der Losung des
Ammonkarbonats und auch des Ammonbikarbonats eine Bindung von
Wirme. Genauere Beobachtungen oder Bestimmungen liegen hieriiber
nicht vor. Man wird indes keinen grofen Fehler begehen, wenn man
nur die Losungswarme fur Ammoniak und Kohlensaure berechnet und
die Bildungs- und Losungswirme des Ammonkarbonats vernachldssigt.
Fir den vorliegenden Zweck ist der hierbei entstehende Fehler nur
gering im Verhdltnis zu der Differenz, welche durch Annahme verschie-
dener Mengen des den Destillationsgasen beigemengten Wasserdampfes
entsteht.

1 of. . 82.
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Die Losungswirme des gasférmigen Ammoniaks betrdgt nach
Favre und Silbermann?) fir NH; — 17 = 8,743 also 514,83 c. fur
1 kg NH;. Wenn das Ammoniakgas mit 70° in die Absorption tritt
und hier auf 40° gekihlt wird, so gibt dabei 1 kg 30><0,531?) = rund
16 c. ab. Im ganzen werden also durch 1 kg NH; rund 530 c. frei.

Die Losungswirme der gasformigen Kohlensdure ist nach Ber-
thelot3) fir CO, — 44 = 5,6, betriigt also fir 1 kg = 127 ¢. 3900 kg
der Gesamtkohlensiure treten mit einer Temperatur von 70° ein und
werden auf 400 gekiihlt, hierbei werden also 30 >< 0,217 ¢.t) = 6,5 auf
jedes kg frei. Insgesamt gibt demnach jedes kg Kohlensdure 127 -+ 6.5
= rund 134 c. ab.

Die Kohlensdure aus der Bikarbonatfillung gibt fuhlbare Wdrme
in der Absorptionskolonne nicht ab; hier ist nur die Losungswérme mit
127 c. pro 1 kg zu rechnen.

Der Wasserdampf, welcher in der Absorptionskolonne kondensiert
wird, gibt rund 600 c. per kg ab.

Die Berechnung der insgesamt in der Ammoniakabsorption ent-
wickelten Wirme ergibt also:

4900 kg NH, a 538 ¢c. = 2611700 c.
3900 - CO, a 134 ¢c. = 522600 c.
2450 - CO, & 127 ¢. = 311 150 c.
5000 - H,0 Dampf a 600 c. = 3 000000 c.

Summa 6 445 450 c.

Diese Berechnung mit nur 5 cbm Wasserdampf betrifft das Ver-
fahren I, bei welchem mit konzentrierter Sole gearbeitet wird. Es soll
angenommen werden, daB diese Sole mit einer durchschnittlichen Hochst-
temperatur von 20° in die Absorptionskolonne eintritt und dieselbe mit
400 verlaBt. Dann werden dabei pro Liter 20><1,05) = 20 c. mit
fortgenommen. Bei einem Quantum von 65 cbmS) Sole per 24 Stunden
ergeben sich also 1300000 ¢. Diese Warmemenge mu von dem oben
berechneten Warmequantum abgesetzt werden.

1) Naumann, Thermochemie. Braunschweig 1881, S. 344, — Nach
Thomsen, Ibid. S. 845, ist die Zahl 8,435, nach Berthelot (Chem.-Kalender
1904, S. 137) = 88.

?) Spezifische Wirme des Ammoniaks. Naumann, a.a. 0. 8. 7.

%) Naumann, a. a. 0. S. 345.

%) Spezifische Wiirme des Kohlensaureanhydrids. Naumann, a. a.0. S. 7.

°) Die spezifische Wirme der Sole ist mit 0,82 zu rechmen. Da 1 Liter
der Sole rund 1,2 spezifisches Gewicht besitzt, so ist fur 1 Liter die spezifische
Wiarme = 1,0 zu setzen.

) Das ganze Volomen der ablaufenden Sole ist oben mit 70 cbm an-
gegeben. Es sind aber hier fir das kondensierte Wasser 5 cbm abzusetzen.
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Ferner kann man rechnen, daf auf jeden Quadratmeter Oberfliche
der Absorptionskolonne abziiglich der Kuhlringe durchschnittlich pro
Stunde 300 c. durch Luftkiihlung und Ausstrahlung fortgenommen werden.
Bei 25 qm Oberfliche ergeben sich 25 ><300><24 = 180000 ¢. Auch
diese Warmemenge fallt der Wasserkihlung nicht zur Last und raufl
daher abgesetzt werden. Im ganzen sind demnach 1300 000 -+ 180 000
= 1480000 c. abzurechnen. Das durch die Wasserkihlung fortzu-
nehmende Wirmequantum betrigt demnach:

6 445 450 c.
— 1480000 c.
4 965 450 c.

Es ist nun die notige Kuhlfiache zu berechnen. Der schwierigste
Punkt bei dieser Berechnung ist die Bestimmung der Grofie des Warme-
durchgangskoeffizienten. Die Ubertragung der Warme in das Kiihl-
wasser mufl geschehen durch eine eiserne Wand aus einem Gemisch von
ammoniakalischer Sole mit Ammoniak, Kohlensiure und Luftbestand-
teilen. Nach Kauffer?) betragt der Wirmedurchgangskoeffizient durch
Metallflichen fur 1° Temperaturunterschied im Durchschnitt wédhrend
der Hochheizung auf 1 qm Heizfliche und Stunde aus Warmluft in nicht
kochendes Wasser 12 c. und aus Wasser in Wasser 200 c¢. Hier sind
also ganz bedeutende Unterschiede vorhanden, je nachdem Gase (man
kann praktisch rechnen, daB sich Ammoniak- und Kohlensiuregase wie
Luft verhalten) oder Fliissigkeit mit der Kuhlfliche in Beruthrung sind.
Meistens werden die Kiihlflichen indes benetzt sein, man kann daher
den Koeffizienten fiir Ubertragung von Wasser in Wasser annehmen,
also 200 c.?). Legt man diese Zahl zu Grunde und nimmt man an, daf
die mittlere Temperaturdifferenz zwischen Kuhlwasser und Flussigkeit
200 betragt, so iibertrigt jeder Quadratmeter Kuhlfliche 3000 ¢.3) pro
Stunde. Oben waren per 24 Stunden 4 965450 c. berechnet, das ist
fir 1 Stunde rund 206 000 c¢. Um diese Warmemenge fortzunehmen,
sind demnach rund 70 qm Kihlfliche erforderlich. Jeder Kihlring
der Ammoniakabsorptionskolonne enthalt 300 Rohre von 65 mm HuBe-
rem Durchmesser. Die Rohre des unteren Kiihlringes sollen eine Liange
von 800 mm, die des oberen von 500 mm haben, das sind insgesamt
390 m Rohr. Da 1 m dieser Rohre 0,204 qm Oberfliche hat, so
berechnet sich daraus eine Kiihlfliche von 390><0,204 = 79,6 qm.

1) Tngenieur-Kalender 1904, Teil 1I, S. 74.

%) Auch Faflbender, a.a. O., rechnet mit diesem Koeffizienten.

3) Die Temperatur des ablanfenden Kuhlwassers bleibt dann noch aum 5°
unter der Temperatur der ablaufenden Sole.
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Dazu kommen noch die Bboden der Kithlringe, von deren Kihlfiiche
allerdings rund 1!/; durch die Kihlrohre fortgenommen wird. Es bleibt
dann fiir jeden Boden bei 2000 mm Dtr. eine Fliche von rund 2 qm.
Da die unteren Boden der Kiihlringe nicht sehr wirksam sind, so sollen
fir die 4 Boden nur im ganzen 4 qm Kiihifliche angesetzt werden. Es
sind dann also insgesamt rund 84 qm Kiihlfliche vorhanden gegeniiber
70 qm, welche die oben ausgefilhrte Rechnung verlangte. Es ist also
ein Uberschuf von 14 qm vorhanden.

Ein solcher Uberschu8 ist jedenfalls praktisch; er dient als Reserve
fir den Fall, daB UnregelmiBigkeiten eintreten. Es kann z. B. die
Temperatur der Sole oder des Kiihlwassers an einzelnen Tagen hoher
sein, als angenommen ist. Ferner geht der Befrieb nicht immer ganz
gleichmifiig. Durch zeitweilig stirkeres FEinstrémen von Ammoniak,
Kohlenséure -oder Wasserdampf kann es kommen, daf statt der durch-
schnittlich berechneten 200000 c. in der einen Stunde vielleicht 150000 c.,
in der anderen 250000 c.!) fortzunehmen sind. Um solche Differenzen
auszugleichen, welche ca. 259/, betragen, geniigt der UberschuB von
14 qm = 129/, allerdings nicht. Aber es ist nicht so sehr schlimm,
wenn die ammoniakalische Sole kurzere Zeit auch einmal mit einer
hoheren Temperatur als 400 abfliefit. Es muB, wie oben schon bemerkt
wurde, sowieso eine weitere Kiihlung der Sole stattfinden, entweder in
einem besonderen Kiihler oder in den Salzreservoirs. Dariiber ist Ndheres
weiter unten angegeben.

Bei dem Verfahren II, bei welchem mehr Wasserdampf in der
Ammoniakabsorption zu kondensieren ist, wird eine grifere Kiihlflache
erforderlich. Die Berechnung der in 24 Stunden freiwerdenden Wirme
ergibt:

4900 kg NH; wie oben = 2611700 c.
3900 - CO, - - = 522600 c.
2450 - CO, - - . . . . .= 311500¢.
20000 - Wasserdampf & 600 c. = 12 000 000 c.

Summa 15 445 800 c.

In diesem Talle liuft keine Sole sondern Wasser in die Absorp-
tionskolonne ein. Man kann rechnen 40 cbm; 20 cbm werden durch
den kondensierten Wasserdampf gedeckt. Diese 60 cbm Wasser geben
rund 70 cbm Sole?).

1) Solche starken Differenzen sollen allerdings nur ausnahmsweise vorkommen.

?) Diese Rechnung ist nicht ganz genau. Es wiren eigentlich noch Kor-
rekturen anzubringen, da es sich nicht um einfache Sole, sondern um ammonia-
kalische Sole handelt. Fiir den vorliegenden Zweck geniigt indes die Annahme
von 40 cbm Wasser.
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Die ammoniakalische Sole soll mit 55° aus der Kolonne ablaufen,
wibrend das Wasser mit 20° Hochsttemperatur eintritt, es ist also eine
Temperaturdifferenz von 35° vorhanden. Jeme 40 chm Wasser nehmen
also 40>< 35 = 1400000 c. mit sich fort.

Ferner ist nun, da die Absorptionskolonne hohere Temperatur be-
sitzt, die Wdrmeabgabe an die Luft und die Ausstrahlung eine groBere.
Man kann pro qm 450 c. rechnen, es werden also 24 ><450><25
= 270000 c. in 24 Stunden ausgestrahlt. Es sind also insgesamt
1400000 + 270000 = 1670000 c. von der Gesamtmenge der ent-
wickelten Wirme abzusetzen. Dadurch erm#Bigt sich die oben berech-
nete Zahl auf rund 13 780 000 c. fiir 24 Stunden oder rund 575 000 c.
fur 1 Stunde.

Die mittlere Temperaturdifferenz zwischen dem Kuhlwasser und
der Sole kann beim Verfahren Il zu 25° gerechnet werden. Wenn der-
selbe Wirmedurchgangskoeffizient gerechnet wird wie oben, namlich
200 c., so ist die Wirkung eines Quadratmeters Kuhlfliche nun 25 >< 200
= 5000 c. pro Stunde. Zur Fortnahme von 575000 c. sind also 125 qm
Kuhlfliche erforderlich.

Man wiirde also die Kuhlringe vergréflern miissen oder einen Kuhl-
ring mehr einsetzen, eventuell kann man auch noch eine Kuhlschlange
in den unteren, dann vergréferten Teil der Kolonne legen.

Bei ungiinstigen Kuhlwasserverhaltnissen, also bei Mangel an
Wasser oder bei hoherer Temperatur desselben ist es nicht geraten, das
Verfahren II anzuwenden. Oder man miiite schon zur Aufstellung einer
Kuhlmaschine ibergehen, deren Aufgabe es sein wurde, das Kiuhlwasser
standig auf einer konstanten niedrigen Temperatur zu halten.

Das vorstehende zweite Beispiel ist tibrigens ein ziemlich extremes.
Dasselbe soll zeigen, welchen grofen Einfluf der mit den Destillier-
gasen mitgehende Wasserdampf auf die Wiarmeentwicklung in der Am-
moniakabsorptionskolonne hat.

Fiur den Kiihler, welcher die aus der Absorptionskolonne abfliefende
Sole weiter zu kiithlen hat, wdhlt man zweckmaBig die Form von Fig. 24
auf S. 76.

Es sind nach Verfahren I zu kuhlen 70 chm Sole von durch-
schnittlich 40° auf moglichst 20°, besser noch auf eine niedrigere
Temperatur. Ob man das erreicht, ja ob man 20° erreicht, hangt von
der Temperatur des Kihlwassers ab. Mit einem Kiihlwasser von 20°
kann man die Sole nicht auf 20° herunterbringen, wenigstens nicht
ohne Zuhilfenahme ganz riesiger Kiihlflichen und ebensolcher Wasser-
mengen.

Wenn das Kiihlwasser 20° hat, wie bei den obigen Rechnungen
angenommen ist, so wird man kaum eine niedrigere Temperatur als 25°



Berechnung der Kiihleinrichtung. 89

in der zu kithlenden Sole erreichen. Bei Anwendung eines relativ grofen
Kiihlers sind vielleicht 22—238° zu erzielen.

Es sollen 221/,° angenommen werden, dann sind bei 70 c¢cbm Sole,
die von 40° auf 221/,° abzukihlen sind, 70000 >< 17,5 = 1225000 c. in
24 Stunden == rund 51000 c. in 1 Stunde fortzunehmen. Der Warme-
durchgangskoeffizient ist wie in den vorstehenden Rechnungen mit 200 c.
zu setzen. Die Temperaturdifferenz zwischen Kiihlwasser und Sole kann
hier als Durchschnitt gerechnet werden, da ein solcher Rohrenkiihler,
wie Fig. 24, sehr wirksam ist. Die durchschnittliche Differenz zwischen
40° und 20° ist zu 10° zu setzen, darnach ergeben sich fir 1 qm Kiihl-
flaiche 10>< 200 = 2000 c. per Stunde. Zur Deckung der berechneten
51000 c. werden also 251/, qm Kuhlfliche verlangt.

Die Rohre des Kiuhlers sollen 150 mm lichten, und bei 10 mm
Wanddicke 170 mm ganzen Durchmesser haben; 1 m dieser Rohre hat
also 0,634 qm Oberfliche. Jene 25/, qm Kuhlfliche erfordern daher
rund 50 m Rohrleitung.

Fir das Verfahren II, bei welchem die Sole mit hdherer Tempe-
ratur in den Kiihler einflieft, muflte der Kiihler ca. die doppelte Lange
an Rohren enthalten.

Man kann die Aufstellung eines Kuhlers zwischen Absorptions-
kolonne und Salzkesseln auch vermeiden, dann muB die Kithlung der
Sole in den Salzreservoirs stattfinden. Das kann auf verschiedene Art
geschehen; entweder durch eine in den Reservoirs liegende Kiihlschlange
oder durch Berieselung der Kessel von auBen. Letztere Kihlung ist
ganz wirksam; sie hat aber den Nachteil, daB Wasser im Fabrikraum
herumspritzt und auwch Dampfe entwickelt werden. Das Rosten der
Eisenteile wird dadurch begimstigt.

Es ist nicht durchaus erforderlich, stets die Kihlung der ammonia-
kalischen Sole bis auf 20° zu treiben. Die Fallkessel fur Bikarbonat,
in welche die ammoniakalische Sole aus den Salz- oder Solenreservoirs
gelangt, sind stets mit Kuhlungseinrichtung versehen. s ist also ganz
gut moglich, die ammoniakalische Sole in diesen Kesseln zu kiihlen,
selbst wenn dieselbe auch mit 10° Temperatur einlauft.

Geschieht die Bikarbonatfallung allerdings in Kolonnen, welche im
oberen Teile eine Kiihlvorrichtung nicht besitzen, so wird die Losung
besser vorher auf ca. 20° gekuhlt.

Statt in den Salzkesseln kann eine Nachkuhlung der ammeonia-
kalischen Sole auch in den Solereservoirs stattfinden, wenn die be-
treffenden Fabriken solche besitzen.

DaB die oben mitgeteilten Rechnungen iiber die GroBe der Kuhl-
flachen auf etwas unsicheren Grundlagen beruhen, ist schon gesagt. Man
ist mangels geniigender Beobachtungen und Feststellungen uber die
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‘Wirkungen verschiedener Arten der Kuhlung gezwungen, Annahmen zu
machent?).

Selbstverstindlich wissen die einzelnen Fabriken genau, wie groB
die Kiihlfliche bei den von ihnen angewandten Apparaten bei der Tem-
peratur des Kiihlwassers und der Art ihrer Betriebsfiilhrung sein muB.
Aber die Normen der einzelnen Fabriken haben keine Allgemeingiiltig-
keit. Nicht nur bei verschiedenen Apparaten, sondern auch bei ein und
demselben Apparat ist die Wirkung eines Quadratmeters Kiihlfliche bei
verschiedener Art der Betriebsfuhrung verschieden.

Meine Berechnungen habe ich gegeber, um zu zeigen, auf welche
Punkte es bei der Kiuhlung ankommt.

Im allgemeinen bemerke ich, daB man die Kuhlfliche nicht zu
klein nehmen soll. Dadurch kann unter Umstanden der ganze Betrieb
gestort werden. Ist die Kiithlfliche zu groB, so kann kein anderer
Schaden entstehen, als da8 die Anlagekosten griBer sind. Das ist
jedenfalls mnicht so schlimm, als wenn der Betrieb gestért oder unmoglich
gemacht wird.

Nach meinen Erfahrungen rechre ich auf die Produktion 10000 kg
Soda pro 24 Stunden eine Kuhlfliche von 70 qm in der Absorptions-
kolonne und 30 qm im Kiihler zwischen Kolonne und den Salzkesseln.
Dabei ist angenommen, daB die Temperatur des Kithlwassers im Sommer
200 nicht aberschreitet.

FaBbender, a. a. O., gibt fir die Produktion von 10000 kg pro
24 Stunden nur 21 gqm Kublfiiche in dem von ihm beschriebenen
Ammoniakabsorber an, Hieraus ist ersichtlich, wie verschieden man
arbeiten kann. Die grofle Differenz zwischen FaBbenders Angabe und
meinen Berechnungen erkldart sich in diesem Falle durch die verschiedene
Art des Arbeitens. In dem von FaBbender geschilderten Betriebe
werden ammoniakalische Losungen angewandt, welche weniger Ammoniak
und Ammonkarbonat enthalten als die Laugen in dem von mir gewahl-
ten Beispiel. Ferner gelangt bei FaBbender keine Kohlensdure aus
der Fallung in die Ammoniakabsorption und es ist auch weniger Wasser-
dampf zu kondensieren.

) Sehr gute Angaben uber die theoretische Berechnung von Kiihlflichen
und Kiihlwirkung finden sich in: Hausbrand, Verdampfen, Kondensieren und
Kithlen. Dritte Auflage. Berlin, Julius Springer, 1904.



Drittes Kapitel.

Die Féllung des Natriumbikarbonats.

Diese Operation wird auch Karbonisation!), Saturierung, Saturation
oder Absorption genannt. Letztere Bezeichnung kann zu Verwechslungen
fithren, da man auch die Sittigung der Sole mit Ammoniak Absorption
nennt. In diesem Buch sollen die Apparate zur Herstellung des Bi-
karbonats nur als Fallkessel, Fillkolonnen oder Fallturme bezeichnet
werden. Die Fdllung, dies scheint mir der kirzeste und beste Ausdruck
zu sein, beruht auf der eigentlichen Hauptreaktion des Ammoniaksoda-
prozesses. Diese wird ausgedriickt durch die Formel:

NH, H CO, + Na Cl = Na H CO; +- NH, Cl.

Der Hergang in der Fallung ist in den verschiedenen Fabriken
insofern nicht ganz uberein, als die ammoniakalischen Solen mit ver-
schiedenem Gehalt an Ammon und Ammonkarbonat in die Fallapparate
eintreten. Im vorigen Kapitel ist ein Verfahren beschrieben, bei welchem
die ammoniakalische Sole in der Regel nur Ammonkarbonat und auch
etwas Ammonbikarbonat enthilt, aber selten freies Ammoniak. In
manchen Betrieben ist jedoch in der ammoniakalischen Sole beim Ein-
tritt in die Fallapparate ziemlich viel freies Ammoniak vorhanden.

Im letzteren Falle ist zuerst das freie Ammon zu sattigen, ehe die
Bikarbonatbildung beginnen kann, im ersteren tritt die Fdllung des
Natriumbikarbonats schnell ein.

Man hat also in der Fillung zwei Vorginge, welche durch die
folgenden Formeln ausgedriickt werden:

I. NH,+ CO,+ H,0 = NH, H CO;.
II. NH,H CO, + Na Cl = Na H CO, + NI, CL

1y Jurisch schligt den Ausdruck ,Karbonatation® vor; ecf. Zeitschrift f.
angew. Chemie 1897, S. 688.
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Die Bildung und Ausfdllung des Natriumbikarbonats beim Zu-
sammentreffen von Natriumchlorid und Ammoniumbikarbonat in der
wiBrigen Losung berubht bekanntlich auf der Erscheinung, daB zwei
Salze in Losung ihre Bestandteile auswechseln, wenn sich dadurch eine
in der betreffenden Losung unldsliche Verbindung bildet. So kommt es,
daB hier, entgegen dem sonst giiltigen Gesetz, die schwichere Basis,
also das Ammoniak die stirkere Sdure — die Salzsiure an sich zieht,
withrend die schwichere S#ure, also die Kohlensdure, an die stirkere
Basis — das Natrium geht. Natriumbikarbonat ist in der Salzlosung
viel schwerer loslich als Ammoniumbikarbonat.

‘Wie man sich leicht durch Experimente uberzeugen kann, tritt in
mehr oder weniger konzentrierten Losungen die Ausfillung des Natrium-
bikarbonats auch unter den verschiedensten Verhdltnissen von Ammoniak
und Kohlensiure zueinander stets ein; aber es wird je nachdem nur ein
mehr oder weniger kleiner Teil des Natriumchlorids in ausfallendes
Natriumbikarbonat verwandelt.

Eine vollige Ausfillung tritt auch dann nicht ein, wenn gentigend
Ammoniak vorhanden ist, um alles Chlor des Kochsalzes an sich zun
reiBen, auch nicht bei groBem UberschuB an Ammoniak und Kohlen-
saure. Die Ausfallung wird in hohem Grade beeinfluft durch die Kon-
zentration der Losung. Es darf nie vergessen werden, daf Natrium-
bikarbonat nicht unléslich in Wasser oder in gewissen diinnen Salz-
lésungen ist, sondern nur wunloslich in Salzldsungen von bestimmter
Konzentration. Ist diese Konzentration nicht vorhanden, so bleibt
Natriumbikarbonat gelost bezw. es fillt kein solches mehr aus. AuBer
durch die Konzentration der betreffenden Losung an Salzen wird die
Ausfallung des Natriumbikarbonats noch bedingt durch die Temperatur
der Losung. Es ist ferner nicht einerlei, in welcher relativen Menge die
verschiedenen Salze, also Natriumchlorid, Ammoniumbikarbonat und
Chlorid in der Losung vorhanden sind. Man kann z. B. eine Losung
mit Ammoninmbikarbonat vollig iiberséttigen, von dem noch in der
Loésung vorhandenen Natrium fallt dennoch kein Teil mehr als Bikar-
bonat aus. Durch Schutteln der Losung mit Natriumchlorid tritt jedoch
sogleich eine Fallung von Natriumbikarbonat ein.

Es ist auch wohl behauptet worden, da8 der Druck, unter wel-
chem die Losung steht, von Einfluf auf die GroBe der Ausfallung an
Bikarbonat sein soll. Es ist indes ein Beweis in dieser Richtung
nirgends geliefert. Nach einigen kleinen Versuchen, die ich anstellte,
habe ich die Uberzeugung gewonnen, daB ein EinfluB des Druckes nicht
stattfindet.

Die Tatsache, daB es nicht mdoglich ist, alles Natrium der Koch-
salzlésung als Bikarbonat auszufallen, haben alle Beobachter gefunden.
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Weder durch das Experiment im kleinen noch durch die Arbeit in der
Praxis ist es gelungen, die vollige Fallung herbeizufiihren.

Die #lteste Verdffentlichung iiber diesen Gegenstand ist wohl die
von Heeren in Dinglers Journal!). Heeren fand, da8 bei Vorhanden-
sein gleicher Aquivalente von Ammoniak und Chlornatrium die Um-
setzung nur zu zwei Drittel hinsichtlich des Ammoniaks erfolge. Wenn
auf 2 Aquivalente NaCl nur 1 Aquivalent NH,; genommen wurde, so
war die Umsetzung des Ammoniaks besser, sie stieg bis zu vier Fiinftel,
aber es ging dann verhaltnisméBig mehr Kochsalz verloren. Heeren
meinte jedoch, man moge lieber das billige Kochsalz verloren gehen
lassen als das teure Ammoniak. Diese Anschauung war fir den da-
maligen Stand der Technik vielleicht zutreffender, als sie heute erscheint.
Sie ist insofern unrichtig, als das Ammoniak ja nicht verloren geht,
sondern wieder gewonnen wird. Ich méchte auch ferner hier schon
darauf aufmerksam machen, daf das Chlornatrium dann, wenn es in der
ammoniakalischen Salzlésung im Betriebe sich befindet, einen bedeutend
hoheren Wert hat als vorher, da schon ein groBer Teil der Betriebs-
kosten darauf ruht. Es ist nicht richtig, wenn man in diesem Stadium
des Betriebes noch von der relativen Wertlosigkeit des Kochsalzes
spricht.

Al Bauer?) hat die Ansicht ausgesprochen, da$ die Unvollstindig-
keit der Umsetzung des Natriumchlorids in Natriumbikarbonat daran
liege, daB die Reaktion zuweilen umkehre und zwar unter verschiedenen
Umstanden, z. B. bei freiwilliger Verdunstung einer Losung von Natrium-
bikarbonat und Salmiak bei 8—159 C., ebenso bei freiwilliger Ver-
dampfung im Kohlensdurestrom und bei nicht konzentrierten Losungen,
die einer Temperatur von — 15° ausgesetzt werden. REs ist aber doch
nicht zulassig, diese unter ganz besonderen Umstinden beobachteten
Lrscheinungen heranzuziehen zur Erklarung der unvollstindigen Aus-
fallung des Natriums in konzentrierten Losungen bei gewohnlicher Tem-
peratur. Wennn man in eine kalte konzentrierte ammoniakalische Salz-
losung Kohlensaure leitet, so fallt von einem gewissen Sattigungszustande
an und bei unveranderter Temperatur fortwahrend Natriumbikarbonat
aus. Die Fallung hort auf, wenn eine bestimmte Menge Natrium-
bikarbonat ausgeschieden ist. Bei Losungen von ein und derselben
Konzentration erhalt man stets dieselben Resultate, die Abweichungen
der letsteren ubersteigen nicht die Grenzen, welche man als Fehlergrenze
bezeichnen kann. Es wurden z. B. umgewandelt von dem Gesamtkoch-
salz einer Losung bei 3 Versuchen 68,1, 68,5 und 69,59, Eine Um-

1) R.v. Wagner, Jahresbericht 1858, 97.

%) Berichte der Deutsch. Chem. Ges. 7, 272.



94 Die Fillung des Natriumbikarbonats.

kehrung der Reaktion beim Ammoniaksodaproze8 hat Verfasser in der
Praxis nie beobachten konnen. Rine solche Umkehrung kann bel
hioherer Temperatur eintreten, das ist bekannt. Es zersetzt sich dann
das schwer losliche Natriumbikarbonat in freie Kohlenssure und leichter
losliches Natriumkarbonat, welches den Salmiak zerlegt. Dasselbe
kann bei lingerem Stehen an der Luft eintreten, es verfliichtigh sich in
diesem Falle auch bei gewdhnlicher Temperatur schon Kohlensiure.
Beide Erscheinungen erkliren aber nicht, weshalb weder beim Experi-
ment noch im Betriebe das Natrium vobllig als Bikarbonat ausgefdllt
wird, obwohl man in beiden Fallen ebensowohl zu hohe Temperatur wie
auch langes Stehenlassen der Losungen an der Luft vermeidet. Der
Grund der unvollstindigen Ausfdallung ist zum grofien Teile
der, daB nach und nach im Laufe des Fiallprozesses die Lo-
sung sich so verdndert hat, daB etwa noch entstehendes
Natriumbikarbonat nicht mehr unléslich ist. Man darf nie ver-
gessen, daf durch die Ausfallung eines groflen Teils des Natriums als
Bikarbonat die Konzentration der Lésung vermindert wird. In diesem
Falle bewirkt die Verwandlung von etwa uberschiissig vorhandenem
Ammoniak in Bikarbonat nicht, da8 Natriumbikarbonat noch weiter un-
loslich gemacht wird. Die Reaktion kehrt nicht um, sondern sie ist
nicht vollig durchfihrbar.

Also kurz gesagt: Die vollige Ausfallung des Natriums
beim Ammoniaksodaverfahren erfolgt nicht, weil das Na-
triumbikarbonat in der angewendeten Losung nicht vollig
unléslich ist.

Ost?) hat einige Angaben iiber die Loslichkeit des Bikarbonats in
Salzlosung gemacht, dieselben folgen hier.

100 g Wasser losen Bikarbonat:

bei 0° 6,9 g CO;NaH, entsprechend 4,4 g CO; Na,

- 150 89 - - - 56 - -
- 25° 10,4 - - - 65 - -
- 40° 127 - - - 80- -
- 609 16,4 - - - 10,3 - -

100 cem einer 24 g NH, Cl enthaltenden Losung vermdgen mit
bezw. ohne Gegenwart von Na Cl nach einschligigen Untersuchungen
noch Bikarbonat zu lésen etwa:

1) Ost, Technische Chemie S. 93.
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Bei 259 Bei 400
NaCl CO;3 Na, NacCl CO;3Na,
(als Bikarbonat) (als Bikarbonat)
— 5,5 g — 6,7 g
2 g 4,6 - 2g 58 -
8 - 25 - 8 - 35 -

100 cem einer 18 g NH, Cl enthaltenden Lisung vermogen mit bezw.
ohne Gegegenwart von Na Cl zu losen etwa:

Bei 25° Bei 40°
Na Cl CO; Na, Na C1 CO;Na,
(als Bikarbonat) (als Bikarbonat)
— 6,0 g — 70 g
2g 50 - 2 g 6,2 -
8 - 27 - 8 - 3,8 -
14 - 1,7 - 14 - 2,3 -

Demnach wiirden von obigen 24,8 g CO; Na,, welche als Bikarbonat
entstehen konnen, in 100 ccm einer Lauge mit 24 g NH, Cl1 ohne Na Cl
bei 250 5,5 g = 22,69, gelost bleiben, bei 40° 6,7 g = 27,89; bei
gleichzeitiger Anwesenheit von noch 8 g NaCl (d. h. bei Anwendung
von 130 Na CI statt 100) unter sonst gleichen Bedingungen bei 250 2,5 g =
10,39, bei 40° 35 g == 14,4 9/,.

Bei diesen Zahlen wiirde aber noch zu berucksichtigen sein, daB
das Volum der Lauge nach der Fillung des Bikarbonats ein etwas
kleineres geworden ist. Wenn eine ammoniakalische Salzlosung fertig
karbonisiert ist, so zeigt sie stets noch einen mehr oder weniger groBen
Gehalt an doppeltkohlensaurem Alkali, der leicht durch Titrieren fest-
gestellt werden kann. Ob dieses Alkalibikarbonat als Ammonium- oder
Natriumverbindung vorhanden ist, das ist schwer zu entscheiden. Nur
durch indirekte Bestimmungen, etwa aus der Berechnung der Losung, oder
durch sehr scharfe Messung der spezifischen Wirme kann vielleicht die
Frage gelost werden.

Ich mochte annehmen, daf das Natrium in Losung als stéirkere
Basis auch mit der stirkeren Sdure verbunden ist. Fir die Praxis ist
ibrigens dieser Punkt ohne Bedeutung. Wie schon oben erwahnt wurde,
hat den grofiten Einfluf auf die Hohe der Ausfallung des Natriumbikar-
bonats die Konzentration der Lisung und das Verhaltnis der einzelnen
Bestandteilezu einander.

Hieriber hat zuerst Honigmann?!) einige Versuche verbffentlicht,
welche ich hier folgen lasse.

1) Lunge, a.a. 0. Bd. ITI, S. 14.
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»1. Es ergab eine Losung, welche im Liter enthielt:
265 g NaCl (=104 g Na) und
77 - NH; (=1 Aq. Na:1 Aq. NH;)
nach dem Sittigen mit Kohlensaure bei 15° unter gewohnlichem Druck:

a) einen Niederschlag, bestehend aus:
251 g NaH CO; (= 69 g Na) und
33 - NH) HCO, (=7 g NH,);

b) eine Losung, enthaltend:

35 g Na als Na Cl oder NaH CO; und
70 - NH, als NH, Cl und (NH,)H CO,.

II. Beim Einleiten von XKohlensaure in eine Lodsung, welche im
Liter 331 g Na Cl (= 130 Na) und 70,8 g NH; (= 4 Na Cl1:3 NH;) ent-
hielt, wurden erhalten:

a) im Niederschlag:
286,2 ¢ NaH CO; (=178 g Na) und
15 - (NH,) HCO,; (=38,2 g NH;);
b) in der Losung:
52 g Na als Na Cl resp. Na H CO; und
67,5 - NH; als NH, Cl resp. (NH,) H CO;.

Demnach sind von 100 Teilen als Kochsalz angewendeten Natriums

in Bikarbonat ubergefilhrt worden:

Bei Versuch I (NaCl+ NH;) . . . 66 Teile,
- - IT 4NaCl+3NH;) . . 60 ~

oder hinsichtlich des Ammoniaks berechnet, wurden auf 100 Teile des-
selben als Bikarbonat ausgefallt:

Bei Versuch I (NaCl+ NH;) . . . 90 Teile Natrium,
- - II 4NaCl+38NH;) . . 110 - -

Die Schlufifolgerung aus diesen Versuchen fiir die Praxis ist die,
daB an Orten, wo das Kochsalz billig genug ist, es viel besser ist, auf
4 Mol. desselben nur 3 Mol. NH; anzuwenden.“

Dieser Folgerung kann ich mich nicht anschlieBen, da es
meistens in erster Linie darauf ankommt, in einer Charge moglichst
viel Natriumbikarbonat zu fallen. Hieruber folgt Naheres unten. Es
sel zu den Versuchen nur noch bemerkt, daf eine Losung, wie die unter
IT aufgefuhrte, nicht herstellbar ist. Wenn im Liter 70,8 g NH; gelost
sind, so sind daneben nur noch ca. 275 g NaCl 16slich, wie im vorigen
Kapitel nachgewiesen ist. Vielleicht ist bei dem Versuch in eine kon-
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zentrierte wiBrige Kochsalzlosung, welche 831 g NaCl im Liter enthalt,
Ammoniak eingeleitet und es ist nicht beachtet, daf sich die Losung
durch die Absorption von Ammoniak und Wasserdampf stark ausge-
dehnt hat.

Bei Gelegenheit der Inbetriebsetzung einer Ammoniaksodafabrik
wurde vom Verfasser eine grofe Reihe von Versuchen im kleinen an-
gestellt, um die richtigste Zusammensetzung der ammoniakalischen Salz-
lésung zu bestimmen?!). Diese Versuche, deren Resultate die unten-
stehende Tabelle enthdlt, sind fast siamtlich doppelt und dreifach aus-
gefuhrt und zwar stets genau unter denselben Bedingungen. s erfolgte
stets vollige Ubersattigung mit reiner Kohlensdure, dieselbe Temperatur
wurde eingehalten und das eingeleitete Kohlensduregas wurde sorgfiltig
und gut gewaschen. Die Temperatur bei der Fallung wurde ziemlich
hoch gehalten — bei 18° C. —, um das Ausfallen von Chlorammonium
zu verhuten, dadurch wiirde sonst bei der gewahlten Methode der Be-
stimmung des Umsetzungsgrades das Resultat stark beeinfluft sein.

Die Menge des wirklich ausgefillten Bikarbonates kann nicht direkt
bestimmt werden, da dasselbe ganz mit der Mutterlauge durchtrdankt
ist. Diese muifite vorher entfernt werden, was nur durch Auswaschen
moglich ist. Hierbei 1aft sich aber nicht vermeiden, daB ein Teil des
bereits ausgefallten Bikarbonats wieder in Losung geht. Es ist
daher zur Feststellung der stattgefundenen Umsetzung der folgende
Weg gewahlt.

10 cem der vom Bikarbonat abfiltrierten Fliissigkeit wurden in der
Platinschale eingedampft, bei 105° getrocknet und gewogen, hierauf ge-
gluht und wieder gewogen. Ich erhielt auf diese Weise bei der ersten
Wiagung die Gesamtmenge an Salzen, bei der zweiten den Gehalt an
Chlornatrium, die Differenz zwischen den beiden Wigungen ist Chlor-
ammonium. Die so gefundenen Resultate sind, wie durch mehrfache
Kontrollbestimmungen nachgewiesen wurde, vollstindig genau. Samt-
liche in der Tabelle enthaltenen Bestimmungen sind doppelt ausgefiihrt,
die Zahlen stellen das Mittel dar.

Jedes Molekil des gefundenen Chlorammoniums entspricht einem
Molekiil Kochsalz, welches in Natriumbikarbonat umgewandelt ist; es
kann darnach also die Menge des ausgefallten Bikarbonats leicht be-
rechnet werden.

Aus dem Verhaltnis des direkt gefundenen Chlornatriums zu der
dem gefundenen Chlorammonium #quivalenten Menge Chlornatrium plus
direkt gefundenes Chlornatrium wird dann die Grofie der Umsetzung
berechnet, also z. B.:

1) Zeitschrift fir angew. Chemie 1888, Heft 10.
Schreib. 1
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16,19, NH, Cl
10,2 - NaCl
16,1 NH,Cl = 17,569, NaCl
+ 10,2 - -  direkt gefunden
27,79, Na Cl
17,5 :27,7 = x:100
x = 63,1.

Gefunden direkt = {

Es sind also 63,19, des urspriinglich angewendeten Chlornatriums
als Bikarbonat ausgefallt.

Bei einigen Versuchen ist auch das Bikarbonat ausgewaschen und
gewogen; die Resultate sind nicht ganz zuverldssig, da das Auswaschen
eines Gemisches von loslichen Salzen eine Operation ist, welche sich
nicht so gleichm#iBig ausfithren 1aft, daB nicht groBere Differenzen vor-
kommen. Das gefundene Bikarbonat ist in der folgenden Tabelle als
Natriumkarbonat von 1009, berechnet aufgefiihrt.

Konzentrierte Losungen.

Urspriingliche Losung Karbonisierte Losung
NH; | NacCl NH, | Naci | Nm,c1 | Grad |Na,CO,
No. o B. ¢ B. derUm- | Gramm

Yo %o % %% % setzung | i Liter

1 224 384|296 | 21,4 | 06 | 201 | 91| 831 | 9
2 | 21,0 | 45 | 291 | 202 | 1,0 | 179 | 108 | 400 | —
3 |28 | 49 | 86| — — | 148 | 149 | 523 | —
4 1191 59 219 | — | — | 11,0 | 168 | 625 | -—
5 1190 | 61 | 216 | 17,2 | 07 | 11,0 | 164 | 620 | —
6 | 190 | 63 [ 274 | 171 | 12 | 109 | 164 | 625 | 138
7 1189 | 66 | 218 | — 1,3 | 102 | 161 | 631 | 146
8 | 187 | 68 | 214 | — — 99 | 190 | 67,6 | 156
9 | 184 | 12| 212 | — 13 93 | 179 | 678 | 154
10 | 174 | 89 9258 | — — 74 | 188 | 736 | 168
11 | 144 | 115 | 243 | — 13 73 | 185 | 136 | 145

12 134 | 132 | 235 — 2,9 9,5 14,2 62,0 132

In vorstehender Tabelle ist der Gehalt der karbonisierten Lisungen
an NH; wie auch das spezifische Gewicht nicht immer angegeben; diese
beiden Angaben sind ja auch fir die Beurteilung nicht von Belang.

Bei hohem Ammoniakgehalt der urspriinglichen Ldsung ist in der
karbonisierten Losung immer verhéltnismaBig viel Alkalikarbonat bezw.
Bikarbonat vorhanden.
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Die Tabelle bedarf keiner weiteren Erlduterung; der EinfluB der
verschiedenen Mengen von Kochsalz und Ammoniak ist deutlich zu er-
sehen. Betreffs Anwendung der Resultate auf die Praxis sei bemerkt,
daf die Umsetzungen im grofen jedenfalls ebenso verlaufen wie im
kleinen; aber es mufl stets berticksichtigt werden, daf die Ausfihrung
im groflen auf technische Schwierigkeiten stoBen kann.

So wiirden z. B. bei der Arbeit mit einer Losung, welche rund
99, Ammoniak enthilt, leicht gréfere Ammoniakverluste entstehen; die
Sattigung mit Kohlensdure bis zur Vollendung der Bikarbonatbildung
nimmt viel Zeit in Anspruch und es treten in den Rohren hiufig Ver-
stopfungen durch Ammonkarbonate ein. Aus diesen Griinden eignen
sich Losungen mit sehr hohem Ammoniakgehalt nicht so sehr fur die
Praxis. Nur ausnahmsweise wird man solche Losungen verarbeiten, ob-
wohl dieselben sehr gute Ausbeute geben, der Salzverbrauch bei ihrer
Anwendung geringer ist und die Flussigkeitsmengen, welche man destil-
lieren muB, relativ klein sind.

Bei Anwendung von Losungen mit niedrigem Ammoniakgehalt voll-
zieht sich zwar die Féallung schnell und man kann daher in derselben Zeit
mehr Chargen in den Fallapparaten vornehmen. Die Ausbeute ist jedoch
geringer, man gebraucht mehr Salz und man hat relativ groflere Fliissig-
keitsmengen zu destillieren.

Eine feste Regel kann man far die Wahl einer Losung nicht auf-
stellen. Es ist stets Sache des Praktikers, fur die Ortlichen Verhilt-
nisse die richtige Losung auszuwahlen. Berucksichtigt werden mussen
die Preise der Rohmaterialien und auch die Beschaffenheit der Apparate.
Man kann nicht mit jeder Apparatur jede Lisung verarbeiten.

Fruher ist vielfach der Auswahl der richtigen Lésung nicht ge-
nigend Bedeutung beigelegt. Einige Fabriken, bei welchen der Chemiker
zu wenig und der Ingenieur zu viel Einfluf hatten, haben mit Losungen
gearbeitet, welche weder den genugenden Gehalt an Ammoniak noch an
Kochsalz hatten. Dadurch erkldren sich die riesigen Verluste an
Materialien, besonders an Salz und Kohlen. Es ist eben garnicht darauf
geachtet, welchen grofien Einfluf die Verwendung unrichtiger ammonia-
kalischer Salzlosungen in der Fallung auf den ganzen Betrieb hat.

Die in der oben mitgeteilten Tabelle enthaltenen Versuche beziehen
sich nur auf Losungen, welche vollig konzentriert an Salz sind. Ich
gehe nun zu den verdunnten Losungen iiber und fuhre daruber in der
folgenden Tabelle 3 Versuche an.

75{
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Urspriingliche Losung Karbonisierte Lésungen
7 Grad
o, oB: NH, | NaCl B, NH; | NaCl | NH, Cl f derrém_
| %% %% % %% %y | setzung
4 158 | 59 Y 2291 — — 74 | 152 | 69,1
8 1361 68 | 206 - — 59 | 147 | 703
9 148 | 2 | 226 — — 69 | 153 | 70,5

Hinsichtlich ihres Ammoniakgehaltes entsprechen die drei ange-
fuhrten Losungen den korrespondierenden Nummern in der Tabelle auf
S.98; es kann also der EinfluB des Salzgehaltes durch direkten Ver-
gleich gefunden werden. Wir sehen, daB der Grad der Umsetzung ein
etwas hoherer ist, als bei den betreffenden konzentrierten Liosungen.
Dieser Vorteil wird aber aufgewogen durch die weit schwierigere Kar-
bonisation bei verdiinnten Losungen; ferner ist die Ausbeute in Bezug
auf das Volumen Sole geringer. Dadurch wird an Kohlen, Arbeits-
kosten und dergl. mehr verbraucht, als die Ersparnis an Salz betragt.
In der Praxis werden, so viel mir bekannt geworden ist, verdiinnte
Losungen nicht angewandt, oder doch nur ausnahmsweise!).

Die hochste aus obigen Tabellen ersichtliche Umsetzung des Salzes
betragt demnach 73,6%,; in der Praxis wird dieser Grad wohl selten
erreicht. Diese Umsetzung bedeutet, wie schon erwahnt, die Menge des
dem ausgefdllten Bikarbonat &quivalenten Chlornatriums. XEs ist ja
moglich, daf auBerdem sich noch in der Losung Natriumbikarbonat ge-
bildet hat, welches nicht mit ausgefallen ist. Dieses wurde bei der an-
gewendeten Bestimmungsmethode nicht gefunden worden sein. Die
wirkliche Umsetzung kann also hoher gewesen sein, als in der Tabelle
angegeben ist. '

Durch vorstehende Ausfuhrungen ist nachgewiesen, daf es unmog-
lich ist, bei dem gewbhnlichen Ammoniaksodaverfahren das Salz vollig
auszunutzen. Das ist selbst beim Experiment im kleinen nicht moglich,
im groflen also noch weniger, da dann noch besondere technische
Schwierigkeiten auftreten. Eine hohere Umsetzung als ca. 659, vom
Gesamtkochsalz findet in der Regel in der Praxis nicht statt, das heifit
also, es werden gewohnlich nicht mehr als 659, des vorhandenen Koch-
salzes als Natriumbikarbonat ausgefallt.

1y Unter verdinnten Losungen sind hier im allgemeinen solche Losungen
zu verstehen, welche eine erhebliche Verdunnung zeigen. Eine Losung, welcher
nar noch wenige Gramme Salz pro Liter fehlen, muff man noch als eine kon-
zentrierte bezeichnen.
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Nach Giinsburg!) soll man darauf hinarbeiten, eine moglichst
gesiittigte Salmiaklosung zu erhalten, welche dann ein moglichstes Mini-
mum von Natriumverbindungen enthalten wird. Er empfiehlt eine
Losung, in der bei gewohnlicher Temperatur auf 58,5 Teile Kochsalz
18,72 Teile Ammoniak enthalten sind; es entspricht das einem Ver-
hiltnis von etwas mehr als 1 Aqu. NH,:1 Aqu. NaCl. Nimmt man
eine an Salz konzentrierte Losung in diesen Verhiltnissen, so wiirde
dieselbe enthalten mussen im Liter 261 g Na Cl und 83 g NH,.

Der Gedanke, da8 man stets auf eine an Salzen mdoglichst ge-
sattigte Losung hinarbeiten miisse, um dadurch das Bikarbonat mdoglichst
unloslich zu machen, ist unzweifelbaft richtig. Dieses Ziel wird aber
mit der von Gunsburg vorgeschlagenen Losung nicht erreicht. Vom
Verfasser ist eine derartige Losung hergestellt und mit Koblensiure
iibersattigt. Dabei stellte sich heraus, daB dieselbe nach der Fallung
noch Kochsalz zu losen vermochte, also keine an Salzen konzentrierte
Losung darstellte. Dies fihrte zu weiteren Versuchen, deren Krgebnisse
in folgendem wiedergegeben werden sollen.

Konzentrierte ammoniakalische Chlornatriumlosungen, welche kein
Salz mehr zu losen vermégen, sind nach beendigter Fallung (bezw. schon
in einem gewissen Stadium derselben) wieder im stande, mehr oder
weniger groe Mengen davon aufzunehmen. Die Bedingungen, unter
denen die Losung des Kochsalzes erfolgt, sind nach der Fallung eben
ganz verindert, die vorher vorhandenen Salze sind in andere Verbin-
dungen umgewandelt. An Stelle des Kochsalzes und Ammoniaks ist
Chlorammonium und kohlensaures bezw. doppeltkohlensaures Ammoniak
getreten, ein grofer Teil des Natriums bezw. des Ammoniaks ist als
Bikarbonat ausgefallt. Ich habe gefunden, daB eine fertig karbonisierte
Losung stets noch eine gewissc Menge Kochsalz lost. Die Losung tritt
aber auch schon vor beendeter Fallung ein, wie es scheint, schon sofort
nach erfolgter Bildung von Ammoniumchlorid und Ausfillung von
Natriumbikarbonat.

Behandelt man eine karbonisierte Losung, welche noch viel Ammon-
bikarbonat enthalt, mit Chlornatrium, so tritt bei geeigneter Temperatur
direkt eine Abscheidung von Natriumbikarbonat ein. In die Losung
eingehdngte Salzstucke werden in ganz kurzer Zeit mit Natriumbikar-
bonat inkrustiert. Dieser Vorgang gibt einen wertvollen Fingerzeig, in
welcher Weise eine hohere Ausbeute zu erhalten ist.

Es ist nicht moglich, eine ammoniakalische Kochsalzlésung von
vornherein so stark mit Salz zu sattigen, daB nach Schluf der Karboni-
sation eine an Salzen gesattigte Losung vorhanden ist. Letzteres ist

1y Berichte d. Deutsch. chem. Gesellschaft 7, 644; cf. bei Lunge, a.a. 0. 13.
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aber zu einer mdoglichst vollstandigen Ausfillung des Bikarbonats notig,
darin ist Ginsburg vollig beizustimmen. Der gewiinschte Zweck 148t
sich jedoch erreichen,. wenn man der zu karbonisierenden Losung von
Anfang an einen UberschuB an Ammoniak gibt (im Verhaltnis zum
Kochsalz) und eine diesem UberschuB entsprechende Menge Chlornatrium
in festem Zustande wihrend .der Karbonisation der Lisung zusetzt. Bei
fortschreitender Behandlung mit Kohlensiure 16st sich dann in dem
MaBe, wie sich Natriumbikarbonat ausscheidet, Kochsalz in der Fliissig-
keit auf, es wird eine immerwahrende Konzentration an Salzen bewirkt,
wodurch die moglichste Unloslichkeit des Natriumbikarbonates erreicht
werden muB. Die Versuche, welche ich in dieser Richtung anstellte,
haben auch ein der Theorie entsprechendes Resultat ergeben; es ist mir
gelungen, eine Umsetzung von etwa 809, des angewendeten Kochsalzes
zu erzielen. Hinzu tritt hierbei noch der Vorteil, daf die Karbonisation,
also die Ubersattigung mit Kohlensiure, welche bei dem gewbhnlichen
Verfahren mit zunehmender Ausfdallung des Bikarbonates immer lang-
samer vor sich geht, in einer stets konzentriert bleibenden Losung viel
leichter und schneller sich vollzieht. Die Kohlensdure wird besser aus-
genutzt. Ferner ergibt jede Fillung eine hohere Ausbeute, da durch die
stirkere Konzentration eine weit groflere Menge Salz in Losung geht
und von dieser griofleren Menge ein hiherer Prozentsatz zersetzt wird.
Hierdurch werden die Apparate, die Maschinenkraft, wie uberhaupt die
ganze Anlage besser ausgenutzt; auch sind die zu destillierenden Fliissig-
keitsmengen kleiner.

Ausfiihrung der Fillung in der Praxis.

Zur Ausfithrung der Fallung des Natriumbikarbonates verwendet
man Apparate der verschiedensten Form. Es lassen sich im grofien und
ganzen drei Gruppen von Apparaten unterscheiden, ndmlich:

1. Kolonnenapparate,
2. Einfache, meist zylindrische Gefafle,
3. Kombinationen der beiden.

Alle drei Systeme werden in der Praxis angewandt, und jedes
wird als gut und praktisch bezeichnet. Welchem System der Vorzug zn
geben ist, diese Frage ist im Prinzip kaum zu beantworten. Ortliche
Umstdinde konnen viel zur Wahl des Systems beitragen, ferner auch die
GroBe der Produktion.

Es wird von Interesse sein, das Verhalten der verschiedenen Appa-
rate theoretisch etwas naher zu betrachten.

Wenn man die kohlensaurehaltigen Gase durch die Fliissigkeits-
schicht eines einzigen einfachen GefaBes leitet, so werden die eintreten-
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den Gase je nach der Hohe der Fliissigkeitsschicht dieselbe in einer
Zeit durchstreichen, deren Dauer sich durch eine Anzahl Sekunden aus-
driicken 1#8t. Solche GefiBle haben stets nur eine Hohe von wenigen
Metern.

Aufsteigende Gasblasen werden eine Schicht von 4 m Hohe in
etwa 6 Sekunden durchstreichen. Das ist eine so kurze Zeit, dafl eine
gute Berithrung der Gase mit der Flissigkeit und dadurch bedingte
Absorption nicht stattfinden kann, besonders dann nicht, wenn die Gas-
blasen von grofem Umfange sind und die Flissigkeit nicht sehr be-
gierig ist, die Gase aufzunehmen, Kohlenséiure wird von freiem Ammoniak
in Losung bis zur Bildung von Monokarbonat zwar gut absorbiert, aber
die Einwirkung von verdinnter Kohlensiure auf Ammoniumkarbonat
behufs Bikarbonatbildung ist verhdltnism#fig schwach. Kine Besserung
der Absorption tritt ein, wenn man Siebbdden, in die Gefafie legt, die
Gase werden dann einmal in viel kleinere Blasen verteilt, anderseits
bleiben sie, weil sie sich unter jedem Siebboden an dem geschlossenen
Stellen etwas ansammeln, ehe sie entweichen auch langer mit der
Flussigkeit in Beruthrung. Durch die Siebboden in einfachen Gefdfen
wird schon ein groBer Vorteil erzielt. Die Einwirkung der Kohlensdure-
gase wird natiirlich bedeutend unterstiitzt, wenn man mehrere GefdfBe
hintereinander von den Gasen durchstreichen laft. Die Gase bleiben
dadurch erstens linger mit der Lésung in Beruhrung und zweitens tritt
noch ein anderer Vorteil ein. In einem einzigen GefaBe, auch wenn
Siebbioden darin liegen, bringen die durchgeleiteten Gase die Fliissigkeit
in starke Zirkulation, sodaB dieselbe stets gut gemischt wird. Die
Flussigkeit ist iberall im ganzen Gefall von der gleichen Zusammen-
setzung, sodal die Gase uberall auf dieselbe Losung treffen, einerlei ob
sie beispielsweise 30 oder 209, Kohlensdure enthalten, und sie werden
ja stets schwacher an Kohlensidure, je mehr dieselbe absorbiert wird.
Wenn aber diese Gase, welche von 30 auf 20, Kohlensi#ure herunter-
gegangen sind, in einem zweiten GefaB noch einmal wieder durch eine
Losung gehen, welche mit Kohlensiure noch nicht so weit gesdttigt ist,
wie die Losung des ersten Gefifles, so werden sie auch relativ mehr
Kohlensdure wieder abgeben. Verstarkt wird diese Wirkung noch durch
ein drittes und viertes GefdB. Bei Anwendung mehrerer Gefafe hinter-
einander 148t es sich also einrichten, da8 die starkste Kohlensaure stets
mit der am meisten gesdttigten Liosung zusammentrifft und die schwichste
Kohlensaure zum Schluf die Losung durchstreicht, welche am begierig-
sten Kohlensiure aufnimmt.

Je mehr Gefifle, um so besser ist die Ausnutzung der Kohlensiure.
Bei Anwendung von groBen Gefiflen wird man allerdings hier bald in
der Zahl beschrinkt, da man dann zu viel Flussigkeitsdruck iiber-
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winden miiite, ferner wiirde man sehr viel Platz notig haben, und der
Betrieb wiirde umstéindlich sein. Nimmt man die Gefd8e klein, so muf
man eine grofere Zahl anwenden. Man erhdlt dann ebenfalls bei der
Anordnung derselben hintereinander eine schwerfillige Apparatur und
komplizierte Rohrleitungen und daher auch eine teuere Anlage.

Um das Prinzip durchzufithren, daB immer zuerst die starke
Kohlensdure die am meisten gesattigte Losung trifft, muB es mdglich
sein, die GefaBe umschalten zu konnen, sodaB jedes Gefal in einer be-
stimmten Reihenfolge das erste, zweite, dritte u.s. w. sein kann. Wenn
man nun eine grofe Zahl Gefafe hat, so sind eine Menge Ventile und
eine komplizierte Rohrleitung notig, um die Auswechslung der GefdBe
in richtiger Reihenfolge vornehmen zu konnen. Einfacher wird die
Sache, wenn man die Fliissigkeit sich bewegen 148t, dann konnen die
Gefale stets in derselben Reihenfolge verbunden bleiben. Die Lisung
wurde dann stets in ein und derselben Richtung flieBen und die Gase
den entgegengesetzten Weg gehen. Ein derartiges Verfahren 1d8t sich
jedoch bei Gefiflen, die in einer Ebene stehen, nicht ausfihren, wenn
nicht ein starker Niveaununterschied der Fliissigkeit in den Gefdfen vor-
handen ist. Im letzteren Falle verliert man aber nutzbaren Raum. Will
man das nicht, so muf man die Flussigkeit durch Pumpen bewegen,
wodurch wieder unniitz Kraft verbraucht wird. Am richtigsten wiirde
es in diesem Falle sein, die Gefafle ubereinander zu stellen, wobei es
nicht notig ist, dab sie vertikal ubereinander stehen, dann kann sich die
Fliissigkeit selbsttatig bewegen. Es ist nicht zu leugnen, dafl eine solche
Aufstellung viel fiir sich hat, und dieselbe ist auch praktisch zur Aus-
fuhrung gebracht von der Société anonyme des produits chimi-
ques de 1’est, Nancy (siehe weiter unten). Indessen hat ein solches
System den grofen Nachteil, daB es viel Platz einnimmt.

Dieser Nachteil wird nun vllig vermieden durch das Kolonnen-
system. Eine Kolonne besteht aus einer Anzahl einzelner GefaBle, die
tibereinander stehen und miteinander fest verbunden sind, sodaf die
Flussigkeit in einem kontinuierlichen, leicht regulierbaren Strome von
oben nach unten flieBen kann, wihrend ibr die aufsteigenden Gase be-
gegnen. Die Kolonne vereinigt in sich die Vorteile des Gegenstrom-
prinzips mit einer kompendidsen, wenig Platz einnehmenden Form. Sie
ist der vollkommenste Apparat, um Flussigkeiten zu erhitzen oder mit
Gasen zu sattigen, bezw. Gase zu waschen. Bei solchen Prozessen 1ifit
sich in der Kolonne die hochste Ausnutzung erzielen.

Aber auch der Kolonnenbetrieb hat Ubelstande und diese liegen
darin, daB sich leicht Verstopfungen durch Schlammablagerungen oder
durch TInkrustierung ete. bilden, je nach der Art und Beschaffenheit der
zu verarbeitenden Stoffe. Bei der Anwendung der Kolonne in einigen
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Industrien, z. B. in der Spiritusbrennerei, treten solche Ubelstinde aller-
dings kaum auf. In der Ammoniaksodafabrikation haben die Ver-
stopfungen der Kolonnen jedoch hiufig grofle Schwierigkeiten im Betriebe
veranlaBt; und hier wieder besonders bei der Fillung des Natrium-
bikarbonats, weniger bei der Destillation des Ammoniaks. Es ist mehr-
fach von Solvay nahestehender Seite ausgesprochen, dal erst von der
Erfindung oder, besser gesagt, Konstruktion seiner Karbonisierkolonne
(auch Fallturm genannt) an der Erfolg Solvays begonnen habe. Ein
Beweis dafiir, daB bei dieser Konstruktion die grofiten Schwierigkeiten
zu ilberwinden waren. Auch anderen Ammoniaksodatechnikern ist es
passiert, daB die von ihnen konstruierten Kolonnen sich im Betriebe
nicht bewdhrten. Es sind auf solche Kolonnen verschiedentlich die Mif-
erfolge zuruckzufithren, die einige Werke in der ersten Zeit ihres Be-
stehens zu verzeichnen hatten.

Bei der Bikarbonatfallung hat man es mit Flissigkeiten zu tun,
die eine grofe Menge Lkrystallinischen Niederschlages enthalten, der
spezifisch ziemlich schwer ist, sich leicht und auch fest absetzt und
dann schwierig wieder aufzurithren ist. In der fertig karbonisierten
Flussigkeit, die eigentlich als ein flussiger Brei bezeichnet werden muf,
ist dem Volumen nach ca. ein Drittel fester krystallinischer Absatz. Es
sind enthalten in einem Liter der Fliissigkeit bis 300 g feuchtes Natrium-
bikarbonat, wozu noch unter Umstanden Ammonbikarbonat kommt.
Allein schon diese Mengen des suspendierten Bikarbonats konnen Ver-
stopfungen in Kolonnen hervorrufen. Besonders ist das dann eingetreten,
wenn durch irgend welche Umstdnde ein Stillstand im Betriebe ver-
anlaBt wurde. Wahrend dieser Zeit setzte sich das Bikarbonat fest ab
und konnte durch die Gase allein nicht wieder aufgeruhrt werden. Ver-
starkt wird die schadliche Wirkung des sich absetzenden Niederschlages
noch dadurch, daf leicht wahrend der Ruhe ein weiteres Auskrystalli-
sieren von Bikarbonat eintritt, wodurch der krystallinische Schlamm zu
festen Krusten verkittet wird. Besonders gefahrlich sind solche Krystalli-
sationen bei Siebbiden, da sich leicht samtliche Siebbiden so +voll
Krystalle setzen, daB jede Zirkulation, der Flussigkeiten sowohl wie der
Gase, unmoglich wird. Man bezeichnet einen solchen Zustand sehr
charakteristisch dadurch, da8 man sagt: die Kolonne ist eingefroren.

Aber auch ohne das Vorkommen von Stillstanden kann eine Ver-
stopfung der Kolonne eintreten infolge der stets sich vollziehenden lang-
samen Inkrustation samtlicher inneren Teile der Kolonne; namentlich setzen
sich Siebbdden leicht zu. Diese Krystallisationen, die langsam wachsen,
bestehen aus den Bikarbonaten des Natriums und Ammoniaks, aber auBer-
dem bilden sich auch verschiedene Doppelsalze. Die Krystallisationen
in den inneren Kolonnenteilen bilden sich namentlich in den unteren
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Ringen der Kolonne, welche nur mit stark durch Kohlenséure geséttigten
bezw. ibersittigten Losungen in Berithrung kommen, und wo die Ab-
kithlung schon am weitesten vorgeschritten ist. Am schlimmsten sind
solche Krystallisationen dann, wenn viele kleine Kanile oder Sieblécher
vorhanden sind; es setzt sich ein Siebloch nach dem andern zu,
wodurch die Gase gezwungen werden, durch eine geringere Anzahl
Offoungen zu passieren, und zwar dann unter erhthtem Druck, weil
stirkere Reibung eintritt. Hierdureh verliert aber schon die Kolonne
an Wirksamkeit, da die Gase ja mdglichst auf eine grofie Fliche
fein verteilt werden sollen. SchlieBlich nimmt die Verstopfung derart
zu, daB der Druck ein zu hoher wird, man muff dann die Kolonne
reinigen. -

Aus obigen Ausfuhrungen ergibt sich, daB man kompliziert ein-
gerichtete Kolonnen fiir die Zwecke der Bikarbonatfallung nicht nehmen
soll. Die vielen geistreich erdachten Formen, welche z. B. in der
Spiritusbrennerei und zur Destillation von Ammoniak (soweit bei letz-
terer kein Kalkschlamm vorhanden ist) angewandt werden, darf man
bei der Ammoniaksodafabrikation nicht gebraunchen; mdgen jene Kon-
struktionen auch eine sehr hohe Ausnutzung ergeben.

Die Mittel, die angewandt sind, um die Ubelstinde, die bei der
Fillung in Kolonnen auftreten, zu vermeiden, sind sehr mannigfaltig.
Man hat die Kolonnen mdoglichst einfach konstruiert, sodaB Siebboden
ganz weggefallen sind, und auch versucht, durch Hervorbringung eines
sehr starken Gasstromes, also durch die Reibung der Gase das An-
setzen zu verhindern. Durch Verbesserung der Luftpumpen und durch
die Aufstellung von Reserveluftpumpen ist man auch ferner dahin ge-
kommen, die gefdhrlichen Stillstinde in der Kolonne zu vermeiden.
Dieser Punkt ist von groBer Wichtigkeit.

Durch Anbringung von mehreren leicht zu handhabenden Mann-
I6chern oder Reinigungslochern ist es auch wohl gelungen, eine Kolonne,
die verstopft war, rasch wieder zu reinigen und in Betrieb zu bringen,
indes ist das nur ein Notbehelf. Eine Kolonne darf nicht stillstehen,
wenn es irgend zu vermeiden ist. Beim Ammoniaksodabetriebe greifen
alle einzelnen Operationen so ineinander, daf das Stocken der einen
Station sofort auf samtlichen anderen Stellen ebenfalls Stockung her-
vorruft.

Soweit mir bekannt geworden, ist es noch nicht gelungen, eine
Kolonne bei der Bikarbonatfallung in Betrieb zu haben, die nicht von
Zeit zu Zeit gereinigt werden muf. Die meisten, wenn nicht samtliche
Fabriken, welche in Kolonnen karbonisieren, werden auch wohl so ver-
fahren, daB sie behufs Auswechslung zum Reinigen eine Kolonne in
Reserve haben.
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Solvay hat von Anfang an in dieser Weise mit seinen Kolonnen
gearbeitet. Nach dem, was dariiber bekannt geworden ist, soll fir eine
Serie von 4 bis 6 Kolonnen oder Tiirmen eine Reservekolonne vor-
handen sein.

Eine derartige Disposition ist zweifellos richtig. Die Anlage wird
ja allerdings durch eine Reservekolonne verteuert, aber man hat dann
doch ein bequemes Arbeiten und man braucht hinsichtlich der Kon-
struktion der Kolonne nicht zu dngstlich zu sein wegen des Eintretens
von etwaigen Verstopfungen. Wahlt man die innere Einrichtung der
Kolonne zu einfach, so leidet die Wirksamkeit der Kolonne.

Fiir praktisch halte ich es, die Ringe der Kolonne verschieden zu
nehmen; also unten in der Kolonne, wo der dickste Niederschlag vor-
handen ist, die Ringe einfacher zu konstruieren als oben.

Es sind von mehreren Seiten auch mechanische Riihrwerke an-
gewendet, um das Festsitzen des Schlammes zu verhuten. So viel mir
bekannt geworden ist, haben sich dieselben nicht bewahrt, sie haben
viel Gelegenheit zu Reparaturen und Stillstéinden gegeben. Auch werden
meistens die mechanischen Riihrwerke mehr Kraft verbrauchen, als wenn
zum Ruhren allein die durch die Lésung gepreBten Gase dienen. Bei
einigen mit mechanischen Riihrern ausgestatteten Apparaten sollen die
Gase dann allerdings nur mit sehr geringem Druck durchgeleitet werden,
es ist aber fraglich, ob dann noch gute Absorption stattfindet.

So wertvolle Verbesserungen nun auch im Laufe der Zeit in der
Konstruktion der Kolonnen und in der Betriebsfuhrung bei der Fallung
gemacht sind, so ist es doch, wie schon gesagt, nicht gelungen, den
Ubelstand zu vermeiden, daB sie sich hiufiger zusetzen.

Dieser Ubelstand ist bei dem GefiBsystem in keiner Weise vor-
handen, eine Verstopfung tritt uberhaupt garnicht oder doch nur sehr
selten ein, und im Notfalle ist ein GefdB leicht auszuschalten und zu
reinigen, wihrend die anderen Gefille weiter arbeiten. Bei der Kolonne
bringt jedoch die Reinigung nur eines Ringes die ganze Kolonne zum
Stillstand. Das zeitweilige Ausschalten eines GefiBes wirde der Arbeit
mit einer Reservekolonne entsprechen. Indes ist zu bedenken, daf ein
einfaches GefdaB viel billiger ist als eine entsprechende Kolonne. Ferner
ist ein einfacher Kessel viel rascher zu reinigen als eine Kolonne.

Die GefiBe haben aber wieder den Nachteil, daB sie, wie oben
schon geschildert, verhaltnism#B8ig nicht eine so gute Ausnutzung geben,
sie nehmen daher mehr Raum weg, und ferner ist bei dem GefdBsystem
ein hoherer Flissigkeitsdruck zu uberwinden, wodurch mehr Kraft ge-
braucht wird. Wenigstens ist das der Fall, wenn man eine griflere
Anzahl GefaBe, also etwa mehr als 6 Stiick, hintereinder stellt.

Es ist im allgemeinen schwierig, die Frage zu entscheiden, welches
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System vorzuziehen ist. Hin genaues Urteil kann nur gefallt werden,
wenn man die Resultate aus der Praxis von zwei Werken vergleicht,
die nach den beiden Systemen arbeiten. Notig ist dann aber vor allem,
daf jede der beiden Fabriken in ihrem System gut eingerichtet ist.
Man darf nicht eine schlecht eingerichtete oder geleitete Fabrik des
einen Systems mit einer gut betriebenen des andern Systems vergleichen.
Ein solcher Vergleich ist heute

sehr schwierig aufzustellen, da die

T4 N meisten Werke ihren Betrieb geheim<

halten. Ubrigens laBt sich ganz prin-
" zipiell die Frage nie entscheiden. KEs
£4.

mufl auch in Betracht gezogen werden,
daB Nebenumstande die Wahl des
Systems der Fillung mit beeinflussen,
= L 50 z. B. die Grofe des Werkes. Was
= QE fur ein grofes Werk gilt, ist nicht

immer fiir ein kleines richtig. Solvays
Kolonnen sind zum Beispiel nur fur ganz
groflen Betrieb moglich. Solvay hat
von Anfang an die Fallung in Kolonnen-

,'r‘ | _Lf» apparaten vorgenommen, die Konstruk-
A tion einer guten Kolonne hat ihm, wie

, B oben schon erwithnt ist, grofie Schwierig-
44 keiten bereitet.

Fig. 28. Fig. 29.

Die Solvaysche Kolonne, auch Solvayturm genannt, ist in Fig. 27
bis 29 abgebildet. Es sind iiber diesen Turm so viele verschiedene
Angaben verbreitet, daB man nicht genau erkennen kann, wie derselbe
in Wirklichkeit angewandt wird. Die Abbildung ist der deutschen Patent-
schrift Solvays vom 27. Nov. 1877 entnommen, Neuerdings sind Ab-
bildungen erschienen, in denen die Konstruktion verandert erscheint.
Wahrend in der Patentschrift die Kolonne aus 12 Ringen besteht, mit
21 Siebboden, sind bei Lunge, a. a. O. 8. 50, 15 Ringe mit 13 Sieb-
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boden vorhanden. Pick!) bildet eine Kolonne ab aus 18 Ringen mit
30 Siebboden. Die Zahl- der Ringe ist allerdings nicht von so sehr
grofer Bedeutung. Dieselbe schwankt ja jedenfalls je nach der Grofie
der Produktion, und man kann im Notfalle die Zabhl leicht vermehren.
‘Wichtiger ist die innere Konstruktion. Bei Lunge liegen die Sieb-
boden viel weiter auseinander als bei Pick; auch scheint es, dab bei
letzterem die Siebbdden andere Form haben, es lafit sich das aber nicht
genau aus der Zeichnung ersehen.

Ziemlich iibereinstimmend lauten die Angaben iiber die Hohe der
Kolonne und ihren Durchmesser. Darnach hat der Turm anfangs eine
Hcohe von ca. 11—12 m und einen Durchmesser von 1400 mm gehabt;
spater sind diese Dimensionen auf 18—20 m und 2000 mm gestiegen?).
Nach verschiedenen Mitteilungen hat Solvay fruher einen geringeren
Durchmesser aus dem Grunde gewahlt, weil die Kuhlung wahrend der
Fidllung sonst zu schwierig war. Solvay wendete frither nur duflere
Kiihlung durch Berieselung des Turmes an. Heute sollen die mit
Solvaytirmen arbeitenden Fabriken nach Cogswells System (cf.
Fig. 19—22) kuhlen.

Es wurde also aus Grunden der Kuhlung einem grofieren Durch-
messer nichts im Wege stehen. Indessen gibt es noch andere Umstande
als die Kuhlung, welche die Wahl eines beliebig grofien Durchmessers
verbieten. Bei groSem Querschnitt des Fallturmes, das gilt ubrigens
fur fast alle Kolonnenkonstruktionen, wird es schwierig, die Gase gleich-
mafig zu verteilen und ebenso die Flussigkeitsbewegung genau zu regu-
lieren. Dann treten aber leicht Verstopfungen und ungleichmaBiges
Arbeiten ein. Es scheint auch, da8 Solvay die Grenze von 2000 mm
nicht uberschreitet und lieber mehrere Turme nimmt.

Tig. 28 zeigt die Siebboden, wie sie im Patent von 1877 be-
schrieben sind, und Fig. 29 die Befestigung der Boden und Versteifung
durch Stangen. Die letztere Einrichtung war damals als Verbesserung
eingefiihrt, soll aber heute wieder fortgefallen sein.

Die ammoniakalische Sole soll durch das mit Rackschlagventil
versehene Rohr eintreten; nach der Zeichnung etwa in der halben Hohe?)
der Kolonne. In dieser soll die Losung durch das entgegenstromende
Gas noch emporgedrangt werden und dann wieder langsam nach unten
flieBen. Da die Losung unter einem bestimmten gleichmaBigen Druck
eintritt, bewirkt durch EinflieSen aus einem hochstehenden Gefdfl, so
soll der Flussigkeitsstand in der Kolonne stets derselbe sein. Die

?) Bradburne, Zeitschrift f. angew. Chemie 1898, 81. — Jurisch, Zeit-
schrift f. angew. Chemie 1897, T17.
%) Nach anderen Abbildungen etwa in Zweidrittelhohe der Kolonne.
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ammoniakalische Lisung darf nicht oben eintreten, weil sonst Ammoniak
und Ammonkarbonat in die Abzugsrohre der entweichenden Gase mit-
gerissen wird. Oben in die Kolonne tritt gereinigte Sole zu, die nur
einen ganz geringen Ammoniakgehalt hat. Diese wischt die entgegen-
stromenden Gase und befreit sie von Ammoniakverbindungen.

Die Angabe, da die ammoniakalische Sole in der Kolonne nach
ihrem Eintritt zuerst emporsteigen soll, ist nicht recht verstindlich.
Da dieselbe doch wieder nach unten flieflen mufl, wiirden bei kontinuier-
lichem Betriebe Gegenstromungen entstehen, welche entschieden storend
wirken miissen.

Wenn Solvay sehr grofen Wert darauf legt, daf die ammonia-
kalische Sole nicht oben in die Kolonne, sondern weiter unten einfliefen
soll, weil sonst durch die entweichenden Gase Ammoniak und Ammon-
karbonate mit in das Abzugsrohr gerissen werden, so ist das sehr ein-
leuchtend. DaB aus einer Sole, welche viel freies Ammon bezw. Ammon-
karbonate enthalt und welche sich durch die Absorption der Kohlen-
siure stark erwirmt, Ammonverbindungen sich verfluchtigen, besonders bei
Durchleitung eines starken Gasstromes, weil jeder Ammonsodatechniker.

Aber gerade deshalb darf die ammoniakalische Sole nach ihrem
Eintritt in etwa Zweidrittelhdhe der Kolonne nicht nach oben steigen.
Es wurde sich sonst die stark ammoniakalische Sole mit der zum
Waschen bestimmten, wenig Ammoniak enthaltenden Sole mischen und
diese Mischsole wurde dann zum guten Auswaschen der abgehenden
Gase nicht mehr geeignet sein.

Bei dem geschilderten Verfahren des Auswaschens der Gase im
oberen Teil der Kolonne wird der Gehalt der ammoniakalischen Sole
an Ammoniak durch die Vermischung mit der zum Waschen dienenden
Sole herabgedrickt. Hierauf muf von vornherein Riicksicht genommen
werden. Es wird daher nur der grofere Teil, nicht die ganze Menge
an Sole, die man gebraucht, in ammoniakalische Sole verwandelt. Letz-
tere erhdlt aber einen prozentisch hbheren Gehalt an Ammoniak, als
eigentlich erforderlich ist. Derselbe wird dann durch die Vermischung
mit der Waschsole wieder auf das richtige Ma8 herabgedrickt.

Es wird auf diese Weise heute wohl uberall verfahren, wo man
in Kolonnen karbonisiert und eine Sole in diese einfubrt, welche viel
freies Ammoniak hat. FalBbender!) gebraucht z. B. auf 10000 kg
Soda 654 cbm Sole mit 79, Ammoniak und nimmt 11,3 chm gewo6hn-
liche gereinigte Sole mit nur 2,3 kg Ammoniak (als Karbonat) im chm
zum Waschen. Die Gesamtsole hat also nach der Vermischung einen
Gehalt von rund 6,39, Ammoniak.

1y Zeitschrift f. angew. Chemie 1893, 139 ff.
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Nach dem deutschen Patent vom 27. 11. 1877 verfihrt Solvay
noch auf andere Weise. Als Verbesserung wird daselbst hinsichtlich
der Karbonisation der ammoniakalischen Lauge angegeben, daB eine
Behandlung mit Kohlensiure vor der Einfiihrung der Lauge in den
Turm erfolgen soll. Es soll zu diesem Zwecke reine Kohlensidure schon
in die obere Abteilung der Destillierkolonne eingefiihrt werden, um hier
das Atzammoniak in Ammonkarbonat zu verwandeln. Als solches wird
es dann von der Sole absorbiert. Ks ist klar, daB bei geniigender Ein-
leitung von Kohlensiure auf diese Weise eine ammoniakalische Sole in
die Kolonne gelangt, welche gar kein oder nur wenig freies Ammoniak
enthilt. Dann ist es aber meiner Ansicht nach nicht mehr erforderlich,
die Sole in Zweidrittelhthe der Kolonne einzuleiten. Es kann nun die
Einleitung in einen der obersten Ringe stattfinden, da eine so starke
Erwarmung nicht mehr eintreten wird, da8 Ammonkarbonat mit den
Gasen in erheblicher Menge fortgeht.

Es wiirde dann vielleicht ein Ring zum Waschen genugen. Wie
Solvay wirklich verfahrt!), ist schwer zu sagen; beide Modifikationen,
die oben beschrieben sind, lassen sich gut ausfuhren, und beide sind
je nach den Umstéinden praktisch. Indessen mochte ich dem ersteren
Verfahren den Vorzug geben, oder aber beim zweiten Verfahren keine
reine Xohlensiure benutzen, sondern die ammoniakalische Sole
nach der oben, beschriebenen Art mit der abgehenden Kohlensdure be-
handeln.

Es ist in der Einleitung zu diesem Kapitel darauf hingewiesen,
daB die Hauptschwierigkeit beim Betriebe eines Kolonnenapparates zur
Fillung in der leicht eintretenden Verstopfung der Siebboden ete. liegt.
Es erscheint uberhaupt unmoglich, eine Kolonne fur diesen Zweck zu
konstruieren, bei welcher Verstopfungen ganz vermieden werden. Auch
Solvay ist dies nicht gelungen, sein Turm muB hdufiger, wie es heilit
in Zwischenrdumen von 2—3 Wochen, aufler Dienst gestellt und ge-
reinigt werden. Es ist aber schon ein groBer Erfolg, wenn eine Kolonne
3 Wochen ungestort arbeitet, denn mehrfach ist es vorgekommen, daB
Fallkolonnen, die neu konstruiert waren, sich so oft verstopften, daf
ein geordneter Betrieb vollig unmoglich war. Auch Solvay wird es

1) Uber Solvays Verfahren sind sehr widersprechende Mitteilungen in
der Literatur vorhanden. Dies erklart sich einerseits sehr natiirlich dadurch, da
Solvay immer aufs neue gesndert und verbessert hat. Andererseits hat er hiufig
fir ein und dieselbe Operation verschiedene Verfahrungsweisen angegeben, wie
es scheint, um zu verdecken, welches Verfahren er wirklich anwendet. Mehrere
AuBerungen Solvays, z. B. in der deutschen Patentschrift vom 27. Nov. 1877,
sind sehr dunkel und auch fiir den Fachmann unverstandlich.
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zuerst nicht besser ergangen sein, es wird mitgeteilt, daB er mehr-
mals seine erste Anlage in Couillet umbauen muBte, bis ithm der Erfolg
gunstig war.

‘Wenn es auch angenehmer ist, daf eine Kolonne langere Zeit im
Betriebe sein kann, ohne einer Reinigung zu bediirfen, so ist doch im
vorliegenden Falle der Betrieb gut und sicher. Dabei ist vorausgesetzt,
daB stets ein Reserveturm zur Verfugung steht. Fiir einen kleinen Be-
trieb, der nur mit einer Kolonne regelmaflig arbeitet, paBt diese Ein-
richtung allerdings schlechter, denn dann wiirde die Reserve 1009/, der
ganzen TFallanlage sein. Anders ist es bei den Riesenbetrieben Solvays,
der nach den verschiedenen Angaben auf 4—6 Turme einen Reserveturm
hat; dadurch wird die Anlage relativ nur wenig verteuert.

Es ist vorhin gesagt, daB es schon ein grofler Erfolg sei, wenn
eine Fallkolonne einige Wochen ununterbrochen arbeiten kann, ohne daf
eine Betriebsstorung eintritt, und das hat Solvay mit seinem Fallturme
erreicht. Betrachten wir nun, wie derselbe arbeitet. Wie Figur 28
zeigt, sind die Siebboden derart eingerichtet, daB an den Rindern die
Locher nach der Peripherie hin weit ausgezogen sind, soda hier offene
Schlitze entstehen, die einen weit groferen Querschnitt reprasentieren,
als die gleiche Anzahl Locher. Der Betrieb muB nun so gehen, daf die
Gase durch die Locher der Siebbéden emporsteigen, wihrend die Losung
an der Peripherie durch die Schlitze nach unten lduft. Diese weiten
Schlitze ersetzen beim Solvayturm also die Uberfallrohre, die sonst bei
Kolonnen wublich sind. Spéiter hat Solvay die Boden so konstruiert,
daf die Schlitze wegfallen, der Boden hat dann aber einen geringeren
Durchmesser als die Kolonnet), soda8 zwischen der Peripherie des Sieb-
bodens und der Kolonnenwand ein freier Raum entsteht, durch welchen
die Losung passieren kann. Diese Veranderung beugt einer Betriebs-
storung vor, welche durch Verstopfung der Schlitze entstehen kann.
Die an den Randern der Siebe abflieBende Losung gelangt auf die dar-
unter befindlichen Boden und muB von diesen aus durch die zentrale
Offnung derselben auf den darunter befindlichen Siebboden, und zwar
ziemlich in der Mitte desselben, auflaufen. Von hier flielt sie, da der
Siebboden gew6lbt ist (der Boden hat die Form eines Kugelsegments),
nach allen Seiten gleichmalig ab, wobel sie von den nach oben steigen-
den fein verteilten Gasen durchstromt wird.

Der gewtlbte Siebboden und das Fehlen von Uberfallrohren ist
das Kennzeichen, wodurch sich der Solvayturm von den meisten anderen
Kolonnensystemen scharf unterscheidet. Die Wolbung der Boden hat
wohl namentlich den Zweck, zu verhindern, daf sich Bikarbonatkrystalle

1y ¢f. Abbildung bei Lunge, a.a. 0. 8. 50.
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an einigen Stellen des Bodens anh#ufen, das wird entschieden hier nicht
so leicht der Fall sein, wie bei flachen Siebboden.

Mit einem gewolbten Boden vertragen sich Uberfallrohre nicht
mehr, denn wenn ein solcher Siebboden ein Uberfallrohr erhalten sollte,
so miilte dieses an der Peripherie sich befinden, und der Siebboden
miifite an die Kolonnenwand anschliefen. Dann wiirden aber entweder
eine Menge Uberfallrohre nitig sein, oder es wiirde sich an der Wan-
dung ein starker Ring von Bikarbonat ablagern. So ergab sich die
Offnung des Siebbodens an der Peripherie als Durchgang far die Liisung
von selbst.

Die Gase treten beim Aufsteigen im Solvayturm durch die zentrale
Offnung unter die Mitte des Siebbodens, also an dessen héchste Stelle.
Da der Gasstrom so stark sein mufl, daB die hier befindlichen Locher
denselben nicht durchlassen konnen, so verbreiten sie sich von hier aus
gleichmafig nach der Peripherie hin, wobei sie dann nach und nach
durch die Locher, welche sie auf diesem Wege antreffen, entweichen.

Der stidrkste Durchgang der Gase wird aber immer in der Mitte
bleiben, und es werden daher die mittleren Locher sich am wenigsten
leicht zusetzen. Es ist anzunehmen, da8 die Inkrustierung der Sieb-
locher vom Rande aus nach innen fortschreitet.

Bei einer Kolonne, wie sie der Solvayturm darstellt, bei welcher
alle Boden offen sind, wird die einlaufende Losung, wenn kein Gas ent-
gegenstromt, direkt nach unten fliefen, ohne sich iiber den ganzen Sieb-
boden zu verteilen, bei flachen Boéden wird das noch mehr der Fall
sein. Aber auch bei dem Solvayturm wird die Lésung am Durch-
fliefen der Siebbodenlécher nur gehindert durch die entgegenstromenden
Gase. Wenn diese Gase in zu schwachem Strome durch den Turm
gehen, so werden sie das Durchfliefen der Losung durch die Sieblocher
nur teilweise verhindern. Ist der Gasstrom dagegen zu stark, so konnen
die Gase nicht mehr allein durch die Sieblocher nach oben steigen, sie
nehmen ihren Weg auch durch die peripherischen Offnungen und hemmen
so das HerabflieBen der Losung. Bei ganz starkem Gasstrome wiirden
eventuell samtliche Offnungen fiir die Gase in Anspruch genommen und
die Losung vollig am AbflieBen verhindert bezw. oben zur Kolonne
hinausgeschleudert werden. XKin solcher Fall kann auch eintreten, wenn
sich die Sieblocher verstopfen.

Aus vorstehendem ergibt sich, daB es sehr darauf ankommt, die
richtigen Dimensionen der Kolonnenteile zu finden, bezw. den Gang der
Luftpumpen, welche die Gase in die Kolonne pressen, genau zu regu-
lieren. ITrsteres ist die Hauptsache, da die Luftpumpe ein bestimmtes
Quantum Kalkofenluft bringen muB und dieses nicht sehr iberschrei-
ten darf.

Schreib 8
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Solvay hat auch angegeben, daB beim Betriebe der Kolonne die
Flissigkeit unten nicht kontinuierlich ausflieBen solle, der AbfluB soll
zuweilen unterbrochen werden, ebenso sollen die Gase stoBweise ein-
treten. Dies hat den Zweck, ein Festsetzen des Bikarbonates zu ver-
hindern. Wie Lunge a. a. O. bemerkt, hat man dies Verfahren wieder
aufgegeben, weil es sich nicht bewihrt hat. In der Tat kann man auch
nicht annehmen, da dadurch die nach und nach langsam wachsende
Inkrustierung der Sieblocher verhindert wird. Wohl aber konnten da-
durch Ablagerungen von Bikarbonat wieder aufgerihrt werden.

In der beschriebenen Art wiurde der Solvayturm arbeiten, wenn
der Betrieb ganz in der Weise gefihrt werden soll, wie Kolonnen es
zeigen. Es ist dabei angenommen, daf die Flussigkeit nicht den ganzen
Raum ausfiillt, sondern daB zwischen den einzelnen Siebboden Luft-
rdume sich befinden, sodaB dadurch die einzelnen Abteilungen von ein-
ander geschieden sind. Der Flussigkeitsstrom miifite dann so geregelt
werden, daB nicht mehr Losung einlduft, als unten abgelassen wird. Es
darf nie mehr Losung den Turm durchfliefen, als durch die Schlitze der
Boden bezw. durch die Ringbffnungen an der Peripherie heruntersickern
oder in diinnen Strahlen laufen kann.

In dieser Weise kann der Solvayturm arbeiten, und er hat auch
wohl in dieser Weise gearbeitet; indes wird wohl in der Regel der
Betrieb auf andere Art gefibrt. Der Turm ist fast ganz mit Flussigkeit
gefullt, sodal dieselbe eine zusammenhangende S#ule bildet. Auf den
ersten Blick konnte es scheinen, als ob sich in diesem Falle der Solvay-
turm nur durch die andere Form, aber nicht durch die Wirkung von den
gewohnlich benutzten, intermittierend arbeitenden GefaBen unterscheide,
wenn diese, wie es haufig der Fall ist, Siebbdden besitzen.

Bei naherem Zusehen wird man indes finden, da8 ein erheblicher
Unterschied in der ganzen Wirkung vorhanden ist. Derselbe wird be-
sonders hervorgebracht durch das Verhdltnis des Durchmessers zur Hohe.
‘Wihrend beim gewohnlichen Fillkessel infolge des groBlen Querschnittes
bei relativ geringer Hohe eine stdindige Mischung des ganzen Fliissig-
keitsinhaltes stattfindet, auch beim Vorhandensein von Siebboden, ist
dies beim Solvayturm nicht mehr moglich.

Infolge des relativ geringen Querschnittes, der ganzen Anordnung
und Form der Siebbdden ist es den aufsteigenden Gasen nicht mioglich,
die Fliissigkeit, welche sie durchstreichen, mit nach oben zu nehmen
und mit der oberen Lésung zu mischen. Der Turm wirkt daher, ob-
wohl er ein im Innern vollig offenes Gefal darstellt, dennoch wie eine
Kolonne. Solvay hat hier auf geradezu geniale Weise das Problem
gelost, einen Apparat zu schaffen, welcher die Vorteile der Kolonnen-
konstruktion besitzt, ohne die nachteilige Wirkung der gewohnlichen
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Kolonnen zu haben, welche darin besteht, daf sich deren einzelne Seg-
mente leicht vollsetzen.

Solvay will nach dem englischen Patente No. 1904 von 1876 oben
in den Turm noch festes Salz einfithren!), um die Sole vollig zu sittigen,
Es sollen nach Lunge, a.a.O., in den Solvayschen Fabriken 10 bis
209, vom Gesamtsalz auf diese Weise eingefithrt sein, andere Fabriken
sollen dies Verfahren jedoch wieder aufgegeben haben.

Fiir eine groBe Aufgabe bei der Fallung des Bikarbonats hat es
Solvay im deutschen Patent vom 27. 11. 1877 erklirt, die Erwdrmung
der Fliissigkeit zu verhindern. Er hat zu diesem Zwecke, wie schon
erwihnt wurde, den Turm frither von auflen berieselt und wendet heute
innere Kuhlung an. Als weiteres Mittel zur Abkiithlung wollte Solvay
frither die eingepreften Kohlensduregase benutzen. Die Ausfuhrungen
hieriber (D. P. von 1877) sind jedoch recht unklar?), wie auch Lunge
a. a. O. bemerkt. Der Kern der Sache ist der, da8 bei der Zusammen-
presung der Kalkofengase durch die Luftpumpe ein Teil der latenten
Wirme der Gase frei wird und durch Kuhlwasser fortgenommen werden
kann, Wenn die Gase dann in der Kolonne sich wieder ausdehnen, so
nehmen sie hierbei die ihnen durch die Kuhlung entzogene Warme
wieder an sich3). Sie entziehen dieselbe der Flussigkeit und wirken
dadurch kithlend auf letztere. Diese Kuhlwirkung ist aber bei dem
Druck von 11,—21/, Atm., bei dem Solvay arbeitet, langst nicht stark
genug, um den Zweck ganz zu erfiillen.

Wenn man nun die Gase in besonderen Gefafien noch stirker
komprimiert, als zum Zweck des Durchpressens durch die Kolonne notig
ist, z. B. auf ca. 6 Atm., so kann dadurch die Kuhlwirkung bedeutend
verstirkt werden, indessen ist auf diese Art die Kuhlung entschieden
teuer. Auferdem spricht ein anderer Grund gegen dies Verfahren. Wenn
die Kuhlung vollig so durchgefihrt werden soll, so wurde auch die
Losung tiberhaupt nicht warm werden, letzteres ist aber erwinscht, denn
gerade durch das Abkiithlen der warmen Ldsung, wie es sonst geschieht,
erhalt man grobkorniges Bikarbonat. In der Tat arbeiten die Solvay-
fabriken heute auch mit innerer Kiihlung durch Kihlwasser nach Cogs-
wells Patent?).

Im deutschen Patent von 1877 gibt Solvay an, dal durch die
Kuhlung leicht Salmiak mit ausfalle und in das Bikarbonat gerate. Um
das zu vermeiden, fuhrt Solvay die Gase nicht ganz unten, sondern

Y ¢f. auch Jurisch, Zeitschrift f. angew. Chemie 1897, 688 ff.
?) Vielleicht ist das durch die Ubersetzung veranlafit.
%) Auf dieser Erscheinung beruht ja auch das Prinzip der Eismaschinen.

9 ¢f. Kapitel II, S. 73.
8#
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weiter oben in den Turm ein und legt unten eine Schlange ein zum
Anwirmen der Flussigkeit, wobei sich der Salmiak wieder 1ost.

Bei diesem Verfahren wird sich sehr leicht auch Bikarbonat ldsen.
Solvay hat dasselbe nachher wohl wieder aufgegeben und verfahrt so,
daB er die Fliissigkeit uberhaupt nicht so stark kiihlt, daf Salmiak
ausfallen kann.

Dariber, wie stark Solvay die Losungen verwendet, ist nichts
Bestimmtes bekannt; die Angaben lauten
widersprechend. Nur soviel lift sich er-
kennen, daf die Losung an Salz stets kon-
zentriert gehalten werden soll, denn es
wird ja noch festes Salz oben in den Ab-
sorptionsturm eingefithrt. Es scheint, daf
der Ammoniakgehalt 6—7 %, betrigt, und
daB so weit karbonisiert wird, bis man
durch Titration noch einen Gehalt an
Alkali feststellen kann, der 1—1,5 %, NH,
entspricht.

In Deutschland hat sich besonders
M. Honigmann in Grevenberg bei Aachen
grofe Verdienste um die Einfihrung der
Ammoniaksodaindustrie  erworben.  Im
deutschen Patent vom 18. Juli 1880 ist
ein eigenartiger Kolonnenapparat fur die
TFillung des Bikarbonates beschrieben, der-

Fig 30. Fig 31.

selbe ist in Fig. 30—31 abgebildet. Honigmann beschreibt denselben
a. a. 0. wie folgt:

,Der Fillapparat ist ein Zylinder von 2—5 m Durchmesser
und 8—12 m Hiohe mit eingesetzten, schiefen, in horizontaler Linie
durchlocherten Scheidewinden, durch welche Anordnung die Gase
nacheinander die verschiedenen Abteilungen B; B, B, und B,
durchstreichen. Hierdurch wird eine gute Aufnahme der Kohlen-
sdure erzielt, auch ist die Moglichkeit gegeben, die beinahe mit
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Kohlenséiure gesiittigte und die ganz frische Lauge mittels der

Kuhlrohren W W, zu kiihlen, wihrend die mittleren Abteilungen

darch die Kohlensiureaufnahme eine erhthte Temperatur erhalten.“

»IEs ist ndmlich fiir die Trennung des Bikarbonates von der
Salmiaklauge und auch fiir die weitere Verarbeitung des Bikarbo-
nates auf Soda von Wichtigkeit, da8 ein grofes Korn beim Fallen
gewonnen wird,“

,Es wird beim kalten Fillen der Laugen fast stets ein
schlammiges, schwer zu verarbeitendes Produkt erzielt; deshalb
wendet man die einfache Trennung der Laugen in dem Zylinder
durch schiefe Scheidewiinde an und kann dann sowohl die fertige
Lauge als die frische kiihlen.*

»Erstere wird gekiihlt, um die Fdllung moglichst vollstandig
zu machen, letztere, damit moglichst wenig Ammoniak mit den
durchgehenden Kalkofengasen weggerissen werde.“

,In den mittleren Abteilungen dagegen erhoht sich die
Temperatur infolge der Kohlensiureaufnahme von selbst auf 40° C.
und dariiber.“

Die Dimensionen sowohl wie andere Einzelheiten sind aus der
Zeichnung nicht ersichtlich. Wenn aber wirklich nur drei schiefe Sieb-
boden eingelegt waren, so ist das entschieden zu wenig; auch mufl es
fraglich erscheinen, ob die so stark geneigte Stellung der Siebboden
richtig ist. Das Prinzip ist jedenfalls gut, schief gelegte Siebbdden
werden sich nicht so leicht vollsetzen, wie horizontale. Sie miissen
ebenso gut wirken wie die Solvayschen Kugelsegmente und werden
wohl die Fliissigkeit noch gleichmafiger verteilen als diese.

Indessen hat Honigmann in der betreffenden Patentzeichnung nur
eine einzige Reihe Sieblocher angegeben, dadurch kann aber unmoglich
eine gute Verteilung der Gase bewirkt werden. Auch sind in den Sieb-
boden keine besonderen Offnungen fir den Durchgang der Flissigkeit
angegeben. Sollen Flussigkeit und Gase zusammen durch dieselben
Offnungen gehen, so ist das entschieden kein rationeller Betrieb. Auch
muB sich nach der Zeichnung das Bikarbonat an den tiefen Stellen der
schiefen Scheidewande anhédufen, da hier keine Offnungen angegeben sind,
durch die es nach unten rutschen kann. Wahrscheinlich ist der Apparat
in Wirklichkeit anders konstruiert.

Die in der oben zitierten Honigmannschen Beschreibung ent-
haltenen Angaben uber die Bildung des grobkrystallinischen Bikarbonats
entsprechen den Tatsachen.

Die aus dem Fallapparate entweichenden Gase miissen einen dar-
uberliegenden, eigentiimlich konstrulerten Absorptionsapparat durch-
streichen, wo sie von dem-groBten Teil des Ammoniaks befreit werden.
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Es scheint nicht, dal Honigmann den geschilderten Apparat
lingere Zeit in Gebrauch gehabt hat. In Fabriken, die nach Honig-
manns Verfahren eingerichtet sind, wurden zur Fillung des Bikarbonats
einfache zylindrische Kessel mit konischem Unterteil benutzt.

Das Prinzip, die Siebboden schief zu legen, ist entschieden ein
richtiges. Ich mochte glauben, daf eine Kolonne mit schiefen Sieb-
boden, wie sie in Fig. 32—33 schematisch dargestellt ist, sich gut fir die

Bikarbonatfallung bewahren muB. Bei dieser Konstruktion sollen die
Gase durch die Siebboden gehen, wihrend die Losung mit dem suspen-
dierten Bikarbonat durch die Ausschnitte @ nach unten lduft. Unter den
Ausschnitten der Siebboden fehlen in den darunter liegenden Boden
die Sieblocher, damit die Gase an dieser Stelle nicht eine Abteilung
iberschlagen konnen.

LA

Fig. 35.

Wenn in einem zylindrischen Kessel von gréferem Durchmesser
mit flachem oder halbrundem Boden die Fallung des Bikarbonats vor-
genommen wird, so zeigt sich beim Einleiten der Gase an nur einer
Stelle, daB der Niederschlag sich nicht im ganzen Querschnitt in Sus-
pension halten laft. Es bildet sich, wie in Fig. 84 der schraffierte Teil
zeigt, eine Anhiufung von Bikarbonat, die sich fest ablagert. Hieraus
ergibt sich, daB man praktisch gleich von vornherein den betreffenden
Gefaflen im unteren Teil eine konische Form gibt, wie Fig. 85 zeigt.
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Kessel von dieser Konstruktion verwendet man daher auch vielfach fiir
die Fallung des Bikarbonats sowohl wie auch zur Destillation der
Salmiaklaugen beim AmmoniaksodaprozeB. In beiden Fillen geschieht
das, um Anhiufung von Niederschligen zu verhiiten.

Dieses Prinzip- 148t sich auch fir das Kolonnensystem verwerten.
Verfasser hat daher die Firma Calow & Co. in Bielefeld veranlaft,
eine Kolonne mit konischen Bdden zu konstruieren (D.P. 70169). In
Fig. 36 ist eine kombinierte Kolonne abgebildet, deren fiinf untere Ringe
die Dbetreffende Konstruktion zeigen. Dieselbe
verbindet die Vorteile der Kolounne, also das
Prinzip des Gegenstromes, mit der einfachen Kon- = ==
struktion der Gefiie. Eine Verstopfung ist kaum Il %
moglich, da keine Sieblocher vorhanden sind; =]
die weiten Rohre, eins in jedem Ringe, kénnen i

\z

sich nicht zusetzen. ==
In den Ringen mit konischem Unterteil e
wird allerdings eine so innige Mischung der Gase I
mit der Fliissigkeit nicht erreicht, wie es bei der 3 |
Anwendung von Siebbéden der Fall ist. FEinen A
so sehr grofien EinfluB hat dieser Umstand je- =g
doch nicht. Die Praxis beweist, daB man sogar e
sehr gut mit einfachen Gefien auskommen kann, . \ =
nur tut man in solchem Falle besser, wenn man - _/_
mit denselben eine Kolonne kombiniert. Man < A
stellt dann die Kolonne so auf, daf sie nur die- 2 NS _i——
7

jenige Losung erhilt, welche mit Kohlensaure =X ¢

weniger gesittigt ist, die also nur wenig Bi- Zdx %
karbonat ausscheidet. Die Kolonne steht dann
also, in der Richtung des Gasstromes gerechnet,
am Ende des Systems. Diesem Prinzip ent-
sprechend kann man die Kolonne mit konischen Boden auch kombinieren
mit einer Siebbodenkolonne, wie es Fig. 36 zeigt. Die oberen Ringe
sind mit Siebbdden versehen, es werden in diesen die Kohlensauregase
miglichst weit ausgenutzt; die Bikarbonatbildung findet hauptsichlich in
den unteren Ringen statt, wo keine Verstopfung zu befiirchten ist. Die
Zahl der Ringe ist in Wirklichkeit groBer, als in der Abbildung an-
gegeben.

Die Ringe mit konischem Unterteil konnen einen grofien Inhalt
haben im Verhiltnis zu anderen Kolonnensystemen; die zu séttigende
Flissigkeit kann daher verhaltnism#Big lange in denselben verweilen.
Der groBere Inhalt der Kolonne 148t es auch zu, daB man die Fliissig-
keit nicht so schnell abzukuhlen braucht wie in anderen Kolonnen. Man

Fig 36.
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kann daher leichter ein grobkrystallinisches Bikarbonat erhalten. Auf
diesen Umstand ist viel zu geben. Manche Kolonnensysteme liefern ein
sehr feines, schlammiges Bikarbonat, welches sich kaum auswaschen
laBt. Wie Hallwell (Chem.-Ztg. 1894, 18, 786) mitteilt, haben Fabriken
lediglich, um dies schlammige Bikarbonat zu vermeiden, die Kolonnen
abgeschafft und dafiir einfache GefdBle genommen.

Bei der Kolonne in Fig. 36 ist die Kiihlvorrichtung nicht mit-
gezeichnet, dieselbe wird in der Weise eingerichtet, daB eine Kiihl-
schlange in einem der oberen Ringe liegt und eine andere unten. Bei
grofen Dimensionen erhalt die Kolonne noch einen besonderen Kuhlring
unten, sodaB die abfliefende Losung gentigend gekuhlt werden kann.
Die Art des Betriebes dieser Kolonne laft sich ohne weiteres aus der
Zeichnung erkennen. Bei ¢ wird die ammoniakalische Sole und bei &
frische Sole eingefihrt, € ist der Eintritt der Gase und D der Ablauf
der fertigen Losung. Der Weg der Gase und der Sole in der Kolonne
ist aus den Pfeilen zu ersehen.

In der Praxis sind noch andere Kolonnenkonstruktionen im Ge-
brauch, auf welche naher einzugehen jedoch der Raum verbietet. Die
obigen Beispiele genugen auch wohl fir die Systeme, bei welchen die
Gase zugleich eine mechanische Wirkung ausiiben, indem sie die Fliissig-
keit aufrithren und dadurch die Niederschlige in Suspension halten.

Nach einem anderen Prinzip, nidmlich mit mechanischen Rihr-
werken, sind, wie weiter oben schon erwahnt wurde, ebenfalls Kolonnen
konstruiert.

In Fig. 37—38 ist eine solche Kolonne abgebildet. Dieselbe be-
steht aus einem Bodenring von verhaltnismdfig grofem Durchmesser,
ca. 2500 mm, und 10—12 kleineren Ringen von 1250 mm Dtr.!). In
jedem Ring befindet sich ein horizontaler Boden, der in der Mitte eine
zentrale Offnung hat. Durch die ganze Hohe der Kolonne geht eine
starke Spindel S, welche mit einer Anzahl runder Teller T besetzt ist,
und zwar befindet sich zwischen je zwei Boden ein Teller. Die Bdden
sowohl wie die Teller sind mit flachen Zapfen ¢ ... versehen, diese
stehen schrag zur Drehungsrichtung der Teller. Wird nun die Spindel
in Bewegung gesetzt (durch die Riemenscheibe R), so wirken die Ansatze
schraubenartig und drangen die Losung nebst Bikarbonatkrystallen auf
den Tellern nach auflen und auf den Boden nach innen, befordern die-
selbe somit nach unten. Wenn die Zapfen eng gestellt werden und
dicht uber die Flachen der Teller und Boden gehen, so kann sich kein
Bikarbonat festsetzen, da dasselbe stets abgekratzt wird. Das gilt aber

1) Diese Dimensionen kionnen auch andere sein. Ich gebe die Male nur
an, um das Verhéltnis zu zeigen.
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nur, wenn das Rithrwerk regelmiBig geht. Es trat bei diesem Apparate
in der Praxis der Fall ein, daB das Riihrwerk hiufig stehen blieb, der
Riemen rutschte oder fiel ab. Verstirkung der maschinellen Ubertragung
bewirkte Brechen der Zapfen
und Arme. Der Grund lag
darin, daB die krystallinischen
Ansdtze zu hart und fest
wurden. Kurzum die Einrich-
tung bewahrte sich nicht, da
viel Stillstéinde eintraten. Hin-
zu kam noch, daB die Absorp-
tion der Kohlensidure keine so

Fig. 37.

gute war, wie eigentlich er-
wartet wurde.

Wenn man den Apparat
genau betrachtet, so wird man
finden, dafl derselbe nicht nur
durch das Rithrwerk sich von
anderen Kolonnen unterschei-
det, sondern auch durch sein
ganzes Arbeiten. Wenn die
Gase in einer Kolonne oder
einem anderen Fallapparate
zugleich mechanisch wirken
sollen, so miussen sie die
Fliissigkeit mehr oder weniger
fein verteilt durchstreichen.
Hierbei tritt eine sehr innige
Mischung ein. Man muB sich
diesen Vorgang folgendermalen
vorstellen.

Werden Gase in fein ver-
teiltem Zustande durch eine
Flussigkeit gepreft, sodaB eine
formliche Schaumbildung ein-
tritt, so wird dadurch die Ober-
fliche der Fliissigkeit, welche mit Gasen in Berihrung kommt, un-
gemein stark vergroBert. Jede Blase ist eine mit Gas gefullte Kugel,
je kleiner die Blasen sind, je grdBer ist verhaltnismdfig die innere
Flache der Kugel, also der Flussigkeit zum Inhalt, also zu dem Gase.
Bel dem Apparate Fig. 837 werden die Gase nicht durch die Fhissigkeit
geprefit, sie streichen nur uber die Oberfliche derselben hin.

Fig 38.
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Allerdings ist die Losung in sehr diinner Schicht auf den vielen
Tellern und Bdden und an den Rithrarmen ausgebreitet, wodurch die
Absorption erleichtert wird. Ferner wird auch durch die Wirkung der
Rithrarme ein Teil der Losung herumgespritzt und so etwas feiner ver-
teilt und mit den Gasen gemischt, aber jedenfalls ist die mit den Gasen
hierbei in Berilhrung kommende Oberfliche nicht so groB, wie bei dem
Durchpressen der Gase durch die Ldsung bei Anwendung von Sieb-
boden.

‘Will man einen #hnlichen Effekt erreichen, so muff man schon das
Riithrwerk sehr rasch laufen lassen, sodaf beinahe ein Verstauben der
Flissigkeit eintritt, hierbei wird aber viel Kraft verbraucht. Nun ist es
ja allerdings richtig, daf man in diesem Falle wieder auf andere Weise
an Kraft spart, da das Durchpressen der Gase wegfdllt. Bei einem
Apparat, wie der in Fig. 37 gezeichnete, wird ein Gegendruck von nur
1/, Atm. zu uberwinden sein, und es ist auch moglich, durch geeignete
Konstruktion denselben noch zu mindern. Indessen werden sich der
Kraftverbrauch der Rubrwerke und die zum Durchpressen der Gase
notige Kraft wohl ungefdhr die Wage halten.

Bei dem Apparat Fig. 37 wird die Kuhlung bewirkt durch eine
Wasserschicht, die sich zwischen. dem Kithlmantel M und der Kolonne
befindet, und die durch Zuleitung von frischem Wasser unten und Ab-
lauf des angewidrmten Wassers oben am Mantel stdndig crneuert werden
kann. Bei ¢ wird die ammoniakalische Lauge eingepumpt, wihrend bei
B die fertige Losung abldauft. Die Kohlensduregase treten bei 4 ein
und verlassen den Apparat bei F.

Ganz dbnlich dem eben beschriebenen Apparate ist derjenige,
welchen Unger!) nach dem deutschen Patent No. 2295 vom 25. 11. 1877
anwenden will, der Ungersche Apparat mag dem Apparat Fig. 37 als
Muster gedient haben. Letzteren habe ich durch de Gronsilliers
kennen gelernt, welcher solche Apparate fir eine von ihm erbaute An-
lage gewdhlt hatte. Bewé#brt haben sich die Apparate damals nicht.

Wir verlassen nunmehr die Kolonnenapparate und gehen zu anderen
Konstruktionen uber; es sind das diejenigen, die aus einer Reihe von
einzelnen Gefiflen bestehen, von denen jedes fir sich abgeschlossen ist.
Zunichst sind hier zu erwahnen die Apparate der Société anonyme
des produits chimiques de 1’est zu Nancy. Dieselben sind in
Fig. 39—40 dargestellt.

Der Betrieb des Apparates ist, wie folgt, beschrieben?):

1) D.R.P. No. 2295. Wagners Jahresberichte 1879, S. 298.
%) D.R.P. No. 28 761.
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»,Die Ammoniaklauge flieft aus einem Reservoir B!, Fig. 39,
in welchem sie auf konstantem Niveau erhalten wird, durch ein
Rohr ¢ kontinuierlich in den Apparat und fiillt der Reihe nach
allmihlich die Behalter B C D ... bis zu einer gewissen Hohe,
indem sie durch ﬁberlaufgohre aus einem Behilter in den n#chsten
ubertritt. SchlieBlich wird sie aus dem letzten Behilter G, in
welchem die Reaktion vollendet wird, von Zeit zu Zeit durch
Offnen des AblaBhahnes R abgelassen. Gleichzeitig flieBt in den
obersten Behilter 4 aus einem Waschapparate L, welcher von
einem pleichfalls auf konstantem Niveau erhaltenen Reservoir R?
gespeist wird, Salzlosung, deren Zweck darin besteht, den Gasen

Fig 389.

beim Austritte aus dem Apparate das Ammoniak zu entziehen,
welches sie noch mit sich fihren. Diese Salzlauge vermischt sich
in dem Behalter B mit der Ammoniaklauge, und ihr Zufiuf wird
derart reguliert, daB sie stets einen geeigneten Prozentsatz des im
Gemische enthaltenen Ammoniaks bildet.*

,Die mit einer bestimmten Geschwindigkeit -eingefiihrte
Kohlensaure zirkuliert, der Ammoniaklauge entgegen, durch die
Behalter, durchstreicht zuletzt den Waschapparat L und entweicht
durch das Rohr » ins Freie. Dabei wird das reine Kohlensdure-
gas durch das Rohr 7%, das unreine dagegen durch das Rohr 72
zugefuhrt, sodaf letzteres sich erst mit dem reinen Gase ver-
mischt, wenn dieses aus F in den ndchsten Behilter E ubertritt.”

,Das Gas gelangt in jedem Behilter, Fig. 40, zunichst in
einen umgekehrten Trichter K, welcher an seinem unteren Ende
offen ist und dessen Rand ringsum ausgezackt ist. Das Gas dringt
die Fliissigkeit in diesen Trichter zuriick (Fig. 40), iibt dabei
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bestindig einen starken Druck auf die Flassigkeit aus, durch-

streicht dieselbe (erste Absorption und Reaktion) und schleudert

sie heftig in den mit Gas erfiillten oberen Raum H (zweite Ab-
sorption und Reaktion), um dann in den folgenden Behilter zu
flieBen, wo es in gleicher Weise wirkt.“

Soweit man nach der Abbildung allein urteilen kann, mussen diese
Apparate gut gearbeitet haben. Gegentiber dem Gefifisystem, bei wel-
chem die Apparate in einer Ebene stehen (Fig. 43) hat diese Aufstellung
den Nachteil, daB man die einzelnen Gefifle nicht behufs Reinigung aus-
schalten kann. TUnd letzteres wird zuweilen notig sein, da sich die
unteren GefiBe jedenfalls auch zuweilen verstopfen werden. Indessen
ist es moglich, falls geeignete Mannlocher vorhanden sind, in solchen
Fillen die Reinigung rascher und vollstindiger zu erzielen, als es bei

Fig 40.

Kolonnen der Fall ist. Betreffs der guten Absorption und Ausnutzung
der Gase stehen die Apparate Fig. 39—40 zwischen Kolonnen und
dem einfachen Gefafsystem.

Die Art der Anfstellung nimmt jedenfalls verhaltnismafig viel
Raum in Anspruch und die Anlage wird sich auch ziemlich teuer stellen.

In derselben deutschen Patentschrift der Société anonyme de
I’est zu Nancy sind noch Modifikationen des eben angefihrten Appa-
rates abgebildet (siehe Fig. 41—42).

Die Beschreibung dazu lautet:

»Ein zweiter, zur Erzielung der wiederholten gegenseitigen
Einwirkung von Ammoniak und Kohlensdure aullerst geeigneter
Apparat (eine Modifikation des vorbeschriebenen) ist in Fig. 41 dar-
gestellt, und zwar erfolgt die Erhohung des Nutzeffekts hier durch
Vermehrung sowohl derjenigen Passagen, durch welche das Gas
in jedem Einzelbehalter durch die Flussigkeit nach und nach hin-
durchtritt, sowie auch der mit Gas erfiillten Kammern und Raume,
in welchen die Lauge behufs weiterer Sattigung wiederholt empor-
geschleudert wird.“

»Ein solches in Fig. 41 im Schnitt und Grundri dargestelltes
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Element besteht aus einem geschlossenen Behilter, zwischen dessen
Wiinden umgekehrte trogformige Rinnen von U- oder V-férmigem
oder sonst geeignetem Querschnitt angebracht sind, welche an
ihren unteren Réndern ausgezackt sind und zu einander versetzt
werden.

»Die unter Druck mit einer gewissen Geschwindigkeit durch
die Rohre T einstromende Kohlenséure tritt zwischen den Zacken
der Kammern GG aus, steigt durch die untere Schicht % der Lauge
(erste Absorption und Reaktion) empor und gelangt dann in die
Gaskammern G! G1 G'1, wobei es vermdge seiner lebendigen Kraft
die Lauge in diesen Kammern
mit emporreift (zweite Ab-
sorption und Reaktion) und
durchstreicht dann unter dem-
selben Vorgang nach und nach
jede folgende obere Kammer-
reihe G2 G3 . ..., Dbis es
schlieBlich oben im Behalter
anlangt und nun durch Rohr
M in das nachstfolgende Ele-
ment ubertritt. Die Anord-
nung und Verbindung der
Elemente ist sonst die gleiche
wie bei dem zuerst beschrie-
benen Apparat.“

»Bs leuchtet ein, daB
infolge der zahlreichen Be-
rihrungen und des wieder-
holten Emporschleuderns der Fig 41.

Lauge bei diesem Apparat
schon mit einem sehr geringen Gasvolumen ein ungemein grofer
Nutzeffekt erzielt wird.“

»in Fig. 42 ist die Anzahl der Elemente auf drei Stuck
reduziert; in den tiefstgelegenen derselben, C, kommt die reine
Kohlensdure, welche die Reaktion vollendet, zur Wirkung, in den
beiden anderen B und A findet die Reaktion durch die Einwir-
kung ungereinigter Kohlensaure, sowie des aus C iiberstromen-
den Uberschusses an reiner Kohlensdure statt.

»Das Fullen der Einzelbehdlter mit ammoniakalischer Lauge
von dem Reservoir B! aus, das Zusetzen eines Prozensatzes Salz-
lauge von R? aus, das entgegengesetzte Durchstromen von Lauge
und Gas und der AbfluB aus R vollzieht sich im allgemeinen
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gerade so0, wie es bereits mit Bezug auf den in Fig. 89 und 40
beschriebenen Apparat auseinandergesetzt wurde.“

»Die Kinzelgefifie, welche im allgemeinen nach der Kon-
struktion Fig. 42 eingerichtet sind, haben hier kreisférmigen Quer-
schnitt, und die die inneren Gaskammern bildenden Rinnen sind,
der leichteren Montage und Reinigung wegen, ringformig gestaltet.
Diese Ringe konnen ohne jegliche weitere Befestigung in ent-
sprechender Reihenfolge einfach aufeinander gesetzt werden.®

Fig. 42.

ylhre unteren Rander sind zur guten allseitigen Verteilung
des Gases, wie in Fig. 41 dargestellt, ansgezackt.“
yAnstatt der ringférmigen Kammern kann man auch mit dem-
selben Vorteil quadratische oder rechteckige Rinnen anwenden;
natiirlich erhalten dann die Gefalle, welche dieselben aufnehmen,
statt der zylindrischen eine parallelepipedische Form.“
Bei den Konstruktionen in Fig. 41—42 diirften Verstopfungen durch
Anhiufung von Bikarbonat am Boden und zwischen den einzelnen
Trogen oder Rinnen haufig eintreten. Xs wird schwierig sein, wenig-
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stens bei groBeren Dimensionen der Apparate, die Gase gleichmifig zu
verteilen. HEs wird sich leicht Bikarbonat an einer Seite am Boden an-
hiufen und hier den Durchgang fiir die Gase versperren, sodaf diese
nur an einer Seite aufsteigen. Dann muf sich aber an der anderen
Seite Bikarbonat immer starker anhiufen und schon bei kleineren Still-
stinden wird sich auch nach und nach die andere Seite verstopfen.
Namentlich ist ein solcher Zustand zu befiirchten bei rechteckiger oder
quadratischer Form der Gefifle und besonders bei Fig. 41.

Zu tadeln ist auch die Art, wie die Rohrleitung fiir die Gase in
die Einzelgefife eingefuhrt ist. Diese Rohre freten von unten ein und
sind nach oben gedffnet. Bei jedem Stillstand, und ein solcher ist wohl
nie zu vermeiden, ja auch schon beim Nachlassen des Gasstromes, muf
Losung und Bikarbonat in die Rohre dringen und diese verstopfen.
Die Verlingerung der Rohre nach innen, wie sie in der Zeichnung an-
gegeben ist, schutzt etwas dagegen nicht geniigend. Tritt nun eine
Verstopfung der Rohre ein, so ist ein Losnehmen und Reinigen schlecht
moglich, weil das betreffende Gefa in solchen Fallen stets voll Lésung
steht. Derartige Rohre sollten immer von oben in die Gefifle einge-
fuhrt werden, wie es bei den Apparaten in Fig. 39—40 angegeben ist.

DaB theoretisch die Kolonne der beste Apparat zur Vornahme des
Fallungsprozesses ist, wurde schon auseinandergesetzt. Sie ist es aber
nur dann, wenn sie auch betriebssicher funktioniert, und das ist nicht
immer der Fall. Auch die bestarbeitenden Kolonnen setzen sich regel-
mibig zu, und bei anderen Konstruktionen sind Storungen im Betriebe
héufig. Es ist daher erkldrlich, daB sich auch einfache Apparate gut
eingefiihrt haben; es sind das zylindrische stehende Kessel mit konischem
Unterteil. Von wem diese Form zuerst eingefuhrt ist, konnte ich nicht
feststellen. Lunge teilt a. a. O. mit, daB L. Bolley schon in Wyhben
einfache birnformige GefaBe zur Fdllung benutzt habe. Honigmann
hat nach Lunge friher auch einfache Gefafie benutzt, ob mit konischem
Unterteil, ist nicht gesagt. Soviel mir bekannt wurde, haben Fabriken
in Deutschland, die nach Honigmanns System gebaut sind, derartige
Gefafle in Betrieb gehabt.

Es ist oben!) schon auseinandergesetzt, weshalb es richtig ist, das
Unterteil der Gefae konisch zu gestalten. Unbedingt notig ist es
indes fir die Bikarbonatfallung nicht. In einem Zylinder mit flachem
oder gewolbtem Boden geht der Betrieb, nachdem sich ein Kranz
von Bikarbonat abgelagert hat, ganz gut vor sich. Dieser Kranz
lagert sich sehr fest ab, bleibt beim Abblasen liegen und stort dann
weiter nicht.

1 of. S. 118.
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Es ist schon im Anfang dieses Kapitels darauf hingewiesen worden,
daB in einfachen Gefiflen die Gase sehr schnell passieren und daher
nur kurze Zeit mit der Flissigkeit in Beriihrung bleiben und daf man
daher der besseren Verteilung wegen auch wohl Siebbioden einlegt.

Je mehr Gefife man nimmt, num so besser ist die Ausnutzung;
man wird aber beschrinkt durch den eventuell zu hoch steigenden
Gegendruck und durch den Raum. Man geht iiber sechs Gefifie wohl
nirgends hinaus; zuweilen werden nur vier genommen. Will man die
Gase noch besser ausnutzen, so nimmt man dann noch eine Kolonne zu
Hilfe. In dieser konnen die entweichenden Gase vollig ausgenutzt
werden und die ammoniakalische Losung wird soweit mit Kohlensaure
gesiittigt, daf alles oder fast alles Ammoniak in Karbonat verwandelt

/' Colonne
A 8 c
N2/ NG/ U,
Fig. 43.

wird. Unter Umstdnden kann man auch soweit gehen, daB sich in
dieser Kolonne schon etwas Bikarbonat bildet, welches aber noch in
Losung bleibt. Eine Verstopfung ist dann nicht zu befiirchten. Den
Gefafen fallt in diesem Falle nur die Aufgabe zu, das zweite Molekul
Kohlenséure in Verbindung zu bringen.

Ein System von einfachen GefaBen arbeitet ebensowohl nach dem
Prinzip des Gegenstromes wie eine Kolonne. Die am meisten ausge-
nutzten Gase treffen zum Schluf diejenige Ldsung, welche am begierig-
sten Kohlensaure aufnimmt. Dies Prinzip wirde nicht durchzufuhren
sein, wenn die Gefife stets in derselben Weise verbunden bleiben.
Denn wenn dann z. B. das erste Gefal, in welches die Gase treten, ent-
leert wird, so mussen nach wiedergeschehener Fullung die Gase zuerst
die frische Sole treffen. Man muB daher die Rohrleitung so einrichten,
daf der Eintritt der Gase verstellbar ist, sodaB in der Richtung des
Durchgangs der Gase jedes GefiB das 1., 2., 3. oder 4. sein kann.

In Fig. 43—44 ist ein System von Absorbern, so werden die
einfachen Gefife vielfach genannt, schematisch abgebildet. Besser ist
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die Bezeichnung Fillkessel, es kann dann keine Verwechslung mit den
Ammoniakabsorbern entstehen.

Die Einrichtung ist, wie man sieht, sehr einfach. Die Kohlensiure-
gase durchstreichen die drei Kessel 4, B und C der Reihe nach und
treten dann in die Kolonne (entsprechend der im zweiten Kapitel Fig. 18
beschriebenen Absorptionskolonne). In Fig. 44 ist die Rohrleitung
speziell abgebildet, um zu zeigen, daf es leicht moglich ist, den Gang
der- Gase zu wechseln, um den oben beschriebenen Zweck zu erreichen.
Der Betrieb soll derart gefuhrt werden, daf die Kalkofengase nicht
durch alle drei Absorber gehen, sondern stets erst in das der Reihe
nach zweite Gefa eintreten. Die aus dem Kalzinierofen' kommende
hochprozentige Kohlensiure durchstreicht stets sémtliche Gefafle. Auf
diese Weise erhalt derjenige Fallkessel, dessen Inhalt am weitesten

A -4 A
a
« Abblases Y =X Z = " \Soole zv
robr ¢ - - - \
al — ~—
3 — Difecte CO
te A =
%0 0 7
S % %
8 | zur Colorme
Q
Fig. 44,

karbonisiert ist, zum Schluf nur hochprozentiges Gas, wodurch sich die
Beendigung der Fallung rascher erreichen laSt.

Die Fallkessel sind je mit 6 Siebbtiden versehen, welche den
Zweck haben, die Gase besser zu verteilen. Die Zahl dieser Biden
kann auch noch groBer genommen werden. Die Weite der Sieblocher
betrigt ca. 15 mm. Ein Zusetzen der Siebe findet nicht statt oder doch
nur unter besonderen Umstéinden, da die Inkrustierung von Bikarbonat,
die wihrend einer Charge eventuell stattfindet, sich beim Einfuhren der
frischen Fiillung wieder auflost.

Man kann indes auch ganz vorteilbaft mit Kesseln ohne Siebbdden
arbeiten, notlg sind letztere nicht.

Die Kithlung der Gefifie kann bei gewthnlichen Dimensionen durch
Berieselung von auBen stattfinden, besonders in dem Falle, wenn schon
ein groBer Teil der wirmeerzeugenden Reaktion!) vorher in der Am-
moniakabsorptionskolonne sich vollzogen hat. Bei Fillkesseln, deren
Dimensionen tiber 3000 mm Dtr. betragen, kann man mit Aulienkithlung
allein nicht auskommen; man muB dann eine Kiihlschlange anlegen.

1 Die Aufnahme des einen Molekiils CO,.
Schreib. 9
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Falls die ammoniakalische Salzlosung mit gewdhnlicher Tempe-
ratur, 15—20° in die Fillkessel kommt und schon einen relativ hohen
Gehalt an Kohlensdure besitzt, darf man anfangs garnicht kithlen. Die
Temperatur muB auf 40—45° steigen. In dieser Hohe erhalt man die
Losung bis etwa 2 Stunden vor Schlufl der Fillung und kuhlt dann ab.
Tiefer als 159 darf die Temperatur nicht sinken, da sonst schon zu viel
Salmiak ausfillt.

Die Dimensionen der Fillkessel konnen sehr verschieden sein; es
ist aber nicht praktisch, die GroBe zu ubertreiben. Man nimmt besser
eine groflere Anzahl Kessel oder bei grofien Anlagen mehr Systeme.
Man wendet Systeme in der GroBe bis zn 25—30 000 kg Produktion an
Soda pro 24 Stunden an.

Fig. 45.

Fiir kleine Fabriken geht man praktisch nie uber ein System hin-
aus, welches dann selten iiber 5 Kessel enthalt.

Uber die Grifle eines Systems zu 10000 kg Produktion ist am
SchluB dieses Kapitels Ndheres angegeben.

AuBler den mit Ruhrwerk versehenen stehenden Kolonnen sind
auch noch andere Apparate konstruiert, in denen die Fhissigkeit durch
mechanische Kraft bewegt wird. Hierher gehort der Apparat von Gos-
sage, Fig. 45 (Engl. Patent vom 21. Febr. 1854)!), welcher aus einem
liegenden kurzen Zylinder mit flachen Boden besteht. Dieser Zylinder
hat innere Scheidewande, durch welche die Lésung beim Rotieren des
Zylinders verteilt wird, wihrend die Gase ohne Druck eintreten. Nur
zum Schluf wird die Kohlenséiure mit einem Druck von 2/; Atmosphiren
eingepreBt..

Young?) hat vorgeschlagen, eine Anzahl liegender Zylinder zur
Bikarbonatfallung zu verwenden. Dieselben rotieren, wihrend Kohlen-

'y Abbildung cf. Lunge, a.a. 0. S. 57.
%) Engl. Patent vom 28. 9. 1872, ¢f. Lunge, a.a. 0. S. 59.
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saure und Ammoniak zugleich eingeleitet werden. Die Fiallung geht
ohne Druck vor sich. In denselben Zylindern soll das Bikarbonat ge-
waschen und kalziniert werden. DaB letzteres wirklich mit Erfolg aus-
gefiihrt ist, glaube ich nicht. Jedenfalls wiirde dieses Verfahren mit
groflen Substanzverlusten verbunden gewesen sein.

Boulouvard!) wendet ebenfalls eine Reihe liegender Zylinder an,
welche aber nicht wie bei Young in einer Ebene, sondern stufenweise,
der eine immer etwas hoher wie der andere, gelagert sind. cf. Fig. 46.
In jedem Zylinder befindet sich ein Schopfrad, welches die Losung
emporhebt und verspritzt, wodurch dieselbe mit den eingeleiteten Kohlen-

Fag. 46.

sduregasen in Berihrung kommt. Auch dricken die an den Rédern
sitzenden Schiopflkisten jedesmal bel der Umdrehung einen Teil der Gase
in die Flussigkeit und vermehren so den Kontakt. In jedem Zylinder
soll in 24 Stunden 1 ton Soda hergestellt werden, fur 10 tons braucht
man also zehn Zylinder.

Boulouvards Apparat soll nach Lunge in einigen stidfranzosi-
schen Fabriken mit Erfolg eingefihrt sein. Lunge bemerkt dann
weiter, daB bei einem Stillstand der Zylinder, der aus irgend einem
Grunde eintreten kann, das Bikarbonat zu Boden fillt und dann beim
Wiederanlassen der Maschinerie groflen Widerstand leistet. Der Apparat
miisse daher solide konstruiert sein.

Eine Abinderung des Boulouvardschen Apparates hat Péchiney
(Engl. Patent No. 2098 und 5394, 1870) ausgefithrt?). Auch bei dieser

1y Franzos. Patent No. 125 625 vom 22. 7, 1878, cf. Lunge, a. a. 0. 8. 61.
?) ef. Lunge, a. a. 0. S. 62.
9*
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Konstruktion wird die Fillung unter geringem Druck durchgefiihrt.
Nach Lunges Mitteilung hat sich Péchineys Apparat in der Praxis
bewihrt.

Eigentiimlicher Konstruktion sind die Apparate der Société
anonyme des produits chimiques du Sud-Ouest; in Fig. 47 sind
dieselben nach dem Deutschen Patent No. 18709 vom 27. Oktober 1871
abgebildet.

Die Beschreibung dazu lautet:

Die gesittigte Losung von Chlornatrium kommt in eine

Batterie von horizontalen Réhren C, welche dimn genug sind, um

eine schnelle Abkihlung herbeifuhren zu kénnen. Die Zylinder

Fig. 41.

sind zu zwei Dritteln mit der Lidsung angefiillt und haben eine
mit Ruhrfligeln versehene drehbare und hohle Achse, welche
durchléchert ist, zum Zweck der Einfuhrung von Gasen in die
Flussigkeit.

Man leitet nun der Reihe nach durch die Zylinder einen
Strom von Ammoniak, bis der durchschnittliche Gehalt des Inhalts
samtlicher Zylinder auf 10°, Ammoniak gebracht ist.

Die ersten Zylinder sind hierbei mit Ammoniak gesittigt,
wihrend die folgenden Zylinder je nach der Entfernung von No. 1
einen mehr und mehr zurickgehenden Ammoniakgehalt besitzen.

Hierauf leitet man in demselben Sinne durch die Batterie
der Zylinder unreine, aus dem Kalkofen stammende Kohlensiure,
bis der Punkt der einfachen Karbonisation etwas uberschritten ist,
d. h. bis man bereits eine kleine Bildung von Sesquikarbonat vor-
aussetzen kann.

Diese Karbonisation vollzieht sich ohne Druck; ein einfacher
‘Wasserverschluf mit einer Wassersiule von 1 m geniigt, um Ver-
luste an Kohlensdure zu vermeiden.
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Jeder Zylinder C trigt ein Entleerungsrohr a; dieses Rohr a
miindet in einen zylindrischen Sammelraum D, sodafi es moglich
ist, durch Zusammenfithren der verschiedenen Zylinderinhalte
gleichmifig starke Losungen zu erzielen.

Die Lauge gelangt nun in eine Reibe von Batterien, in
denen sie mit reiner, von der Kalzination des Natriumbikarbonats
herrithrender Kohlensaure behandelt wird.

Diese Batterien sind zusammengesetzt aus je zwel iiberein-
ander stehenden Zylindern 4 und B.

Man fiillt zu drei Vierteln den oberen Zylinder A und laBt
den unteren Zylinder B vollstindig leer.

Der Zylinder A hat einen WasserverschluB von 1/, m Hohe.

Der Kohlensiurestrom wird nun in den Zylinder B einge-
leitet, der leer ist.

Die Kohlensiure steigt in den Zylinder 4, wo sie so lange
absorbiert wird, bis die Flissigkeiten nur noch Sesquikarbonat
und zum Teil selbst eine kleine Menge Bikarbonat enthalten.

Man erkennt das Ende der Operation daran, daB der hydrau-
lische VerschluB nicht linger genugt, das Gas zuriickzuhalten.

Nunmehr werden die fliissigen Inhalte der Zylinder 4, welche
der Hauptsache nach Sesquikarbonat enthalten, in die Zylinder B
abgelassen, um dort mit reiner Kohlensaure in Bikarbonat iiber-
gefihrt zu werden. Die nicht absorbierte Kohlensiure sammelt
sich unter mifigem Druck im oberen Zylinder 4, von wo aus
sie nach beendeter Reaktion zu weiterer Verwendung gebracht
wird.

Ob sich diese Apparate in der Praxis gut bewihrt haben, konnte
ich nicht erfahren. Das Ganze macht den Eindruck der Kompliziertheit.

Ganz verschieden von den bisher besprochenen Apparaten mit
mechanischem Rithrwerk ist die Konstruktion von M. R. Wood, Fig. 48.
Derselbe geht von dem Prinzip aus, die Fallung mit einer grofen Fliis-
sigkeitsmenge auszufihren, wihrend die Kohlensdure nur auf eine spezi-
fisch schwere kleine Fliissigkeitsmenge zu wirken braucht. Zu diesem
Zwecke verbindet Wood die Behilter 4, B und C mit dem Salzlosungs-
behdlter D. A4, B und C sind durch die Rohren J verbunden, wihrend
D durch Robr L mit B und € in Verbindung steht. Auf Behilter ¢
befindet sich das Sicherheitsventil M. In den Gefilen A, B, C und D
herrscht demnach ein gleicher Druck. Die Rithrvorrichtung im Behélter
A besteht aus der Welle E' mit den Armen E. Durch Schlange F'
flieBt von N bis Nt Kuhlflissigkeit, z. B. abgekihlte Kochsalzlgsung.
Eine entsprechende Schlange zu dem gleichen Zweck enthdlt auch der
Behiilter B. Zum Einleiten und Verteilen der Gase dient die Rohre G,
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welche durch H mit dem Kohlensiuregasometer und durch H' und G'
mit dem Ammoniakbehélter in Verbindung steht.

Die in A befindliche Kochsalzlosung wird zun#chst mit Ammoniak
gesiittigt, worauf Xohlenséure hindurchgeleitet wird. Das sich aus-
scheidende Natriumkarbonat und Chlorammonium wird durch K und K!
entfernt.

Das Prinzip, welches den Systemen von Gossage, Young, Bou-
louvard und den in Fig. 837 und 48 dargestellten Apparaten zu Grunde
liegt, berubt darin, die Flissigkeit durch die mechanische Kraft von

Rithrwerken mit den Gasen in Ver-
bindung zu bringen. Man gebraucht
dann weniger Kraft fir die Luft-
pumpen gegeniiber denjenigen Syste-
men, welche die Gase durch eine
mehr oder weniger hohe Fliissigkeits-
saule pressen und so auch das
notige Umrihren der Losung durch
die Gase bewirken.

Die mechanischen Riuthrwerke
haben im allgemeinen den Nachteil,
daB bei ihnen leichter eine Betriebs-
storung eintritt als bei dem System
der Bewegung allein durch die
Gase. Jedenfalls sind mechanische
Riihrwerke sehr schwierig wieder
in Gang zu bringen, wenn ein Still-
stand eingetreten ist.

Pig. 48. Zur Anwendung von mechani-

schen Rithrwerken hat wohl vielfach

der Gedanke gefithrt, weniger Kraft im ganzen zu gebrauchen. Ich
glaube indes nicht, daf das der Fall ist. Im Gegenteil wird man bei
vielen Konstruktionen fiir mechanische Rithrwerke im ganzen mehr Kraft
gebrauchen als beim entgegengesetzten System. Man muB hier festhalten,
da8 die Luftpumpen stets dasselbe Volumen an Gasen liefern miissen,
einerlei ob man mechanische Kraft zum Ruhren benutzt oder nicht. An
der Grofe der Luftpumpen wird also michts geandert. Im Falle die
Luftpumpe einen starkeren Gegendruck iiberwinden muB, wie es beim
Fehlen der mechanischen Ruhrwerke der Fall ist, so gebraucht sie
natiirlich mehr Dampf. Dieses Mehrquantum kann jedoch kaum so viel
betragen wie dasjenige Dampfquantum, welches das mechanische Riihr-
werk beansprucht. Auch bei den Systemen mit mechanischem Riihrwerk
hat die Luftpumpe einen Gegendruck zu uberwinden, der !/,—3/, Atm.
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Uberdruck betrigt. Dieser Gegendruck steigert sich im andern Falle
auf 1,—2 Atm. Fir Luftpumpen wichst bekanntlich die Leistung
nicht in dem Verhdltnis des Gegendrucks, wie es bei Flissigkeitspumpen
der Fall ist, und da ferner in der ersten Leistung, nimlich beim Druck
auf 1/,—3/, Atm., schon auBerdem die Reibungsverluste der Maschine etc.
enthalten sind, so ist der Mehrverbrauch fiir die Arbeit bei hherem
Gegendruck nicht so grof, wie es im ersten Augenblick erscheint. Kine
vergleichende Berechnung 1i8t sich hier kaum, ausfithren, da der Kraft-
verbrauch der Riithrwerke schlecht bemessen werden kann und auch bei
den verschiedenen Apparaten sehr verschieden ist.

In der Praxis benutzt jedenfalls die i{iberwiegende Mehrzahl der
Ammoniaksoda-Fabriken keine mechanischen Rithrwerke fir die Bikar-
bonatfillung, sondern bewirkt die Bewegung allein durch die hindurch-
gepreften Gase. Hier stimmt also Theorie und Praxis iiberein.

Verfahren der Bikarbonatidllung, welche von der gewohn-
lichen Methode abweichen.

Die bisher besprochenen Verfahren der Fillung gehen sémtlich
von dem Prinzip aus, daB eine ammoniakalische Kochsalzlgsung mit
Kohlensaure behandelt wird. Wie anfangs dieses Kapitels schon er-
erwahnt wurde, fulen andere Verfahren auf der Zersetzung von festem
Kochsalz direkt, ohne dalB vorher eine Ldsung hergestellt wird.

Zunachst sei hier das Verfahren von C. F. Claus, H. L. Sulmann
und E. Berry erwahnt, D. P. No. 482671). Hiernach soll festes Chlor-
natrium durch im Uberschu8 angewendete Losungen von anderthalb- oder
doppeltkohlensanrem Ammoniak zersetzt werden, wodurch Natrium-
bikarbonat und Ammonchlorid gebildet wird. Die dabei entstandene
Losung von Chlorammonium 148t man ablaufen, und was hiervon dem
gebildeten doppeltkohlensauren Natron anhangt, wird durch Waschen
mit weiterem ZufluB und weiteren Mengen von anderthalb- oder doppelt-
kohlensaurer Ammoniaklosung entfernt. Sobald alles Chlorammonium
auf diese Weise entfernt worden ist, wird das dem doppeltkohlensauren
Natron anhangende doppelt- oder anderthalbkohlensaure Ammoniak von
demselben durch Erhitzen abgetrieben, sodaB Soda zurickbleibt. Zur
Zersetzung dienen sechs 4 bis 5 m hohe Gefile A. Tig. 49-—51.

Nachdem die Zersetzungsgefafie A, bis Ag bis zu etwa 3/, ihrer
Hohe mit festem Kochsalz gefiillt sind, wird der Hahn m, (uber A4)
geschlossen und die Kohlensiure durch Leitung 2, bis 9, aus einem

1y Zeitschrift fiir angewandte Chemie 1889, 525.
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Gasbehilter in das Gefdf A, gepumpt. Die Bodenplatte B des GefaBes
hat Durchlaféffnungen o, welche durch Klappen » nach oben hin abge-
schlossen werden, sodal wohl die eingeprefite Kohlenssure in das Gefif
gedriickt werden, aber nicht der GefiBinhalt nach unten entweichen
kann. Nunmehr wird durch Rohrleitung 5 Losung von kohlensaurem
Ammoniak in den Oberteil von 4; gepumpt, zugleich auch durch Um-
trieb der Welle 3 das Ruhrwerk R in Bewegung gesetzt. Hahn wm, der
Leitung 2 ist geschlossen. Die in A4, nicht absorbierte Kohlensdure steigt
nun durch Leitung 2,, 9, nach 4, iber, von da aus auf gleichem Wege
nach A; und weiter bis 4;. Bei Beginn der Arbeit wird die in den
Zersetzungsgefifien enthaltene Luft durch Hahn e in Rohrleitung 7 ge-
leitet und weggetrieben. An den Manometern der GefiBe kann man
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ablesen, in welchem Mafe die Kohlensdure gebunden wird. Die sich im
Gefif A, bildende Losung von Chlorammonium lduft durch das die Be-
schickung tragende Filter ab, wahrend das doppeltkohlensaure Natron
als schweres, dichtes Salz ausfallt und sich rasch zu Boden zu setzen
bestrebt ist.

Die durchfiltrierte Lauge, welche das Chlorammonium und spater
mehr und mehr kohlensaures Ammoniak enthilt, fullt den Raum uber
Boden B des ersten Gefidfes und unter Boden B des zweiten Gefafies
A, aus, und es wird der Abflu durch Hahn H geregelt. Durch den
Druck der durch Rohr 2,, 9, nach 4, stromenden Kohlenséure wird die
Fliissigkeit dann durch den Boden B in 4, mit hineingedriickt. Was
von dem in A4, hineingepumpten kohlensauren Ammoniak nicht zersetzt
war, wird in 4, der weiteren Wirkung des Kochsalzes ausgesetzt, und
so fort bis zu 4,.

Die Zufuhr von kohlensaurer Ammoniaklosung in 4; wird fort-
gesetzt, bis das gebildete doppeltkohlensaure Natron ganz frei von Chlor-
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ammonium ist; diese zum Waschen benutzte Lisung geht auf vor-
beschriebenem Wege ebenfalls nach A4, weiter, wihrend die Zufuhr von
kohlensaurem Ammoniak abgeschnitten wird. Wihrend des Waschens

wird das Rithrwerk in 4, ab-
gestellt, in der Rohrleitung 2
Hahn 4 geschlossen und die
Hihne m; und a; geoffnet, sowie
by in Rohr 4; so weit gedfinet,
daB der Kohlensiuredruck in A,
grofer bleibt als in A4,. Hier-
durch wird in 4, alle Flissig-
keit vom festen Salz getrennt
und erstere nach 4, hiniiberge-
driickt. Ist dies geschehen, so
wird 4, durch Rohr 9 und
Hahn f entleert, indem auf ge-
eignete Weise der Boden B ge-
senkt wird. Der Inhalt aus 4,
fillt darauf in ein geschlossenes
GefdB, in welchem das doppelt-
kohlensaure Natron von dem
noch anhangenden kohlensauren
Ammoniak durch Erhitzen ge-
trennt wird, wobei letzteres in
Kondensationsapparaten und die
entweichende Kohlensidure in
Gasbehiltern aufgefangen wird.
A4, wird dann von neuem mit
Kochsalz gefiillt und tritt nun
als letztes (sechstes Gefal) in
die Reihe.

Es ist mir nicht bekannt
geworden, dafi dies Verfahren in
groBerem Mafistabe eingefuhrt ist.
Ich glaube das letztere nicht,
es ist nicht einzusehen, worin
bei diesem Verfahren Vorteile
gegeniiber der  gewshnlichen
Fillungsmethode bestehen.
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Fig. 51.

Die Ausfiihrung diirfte auch sehr schwierig

sein, besonders die vollige Umsetzung des Kochsalzes und die Her-
stellung des von Kochsalz und Salmiak freien Bikarbonates in den ge-

schlossenen Kesseln.
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‘Wihbrend Claus, Sulmann und Berry festes Kochsalz durch eine
Liosung von Ammonkarbonaten zersetzen wollen, 148t Schlosing um-
gekehrt eine Losung von Chlornatrium auf festes Ammoniumbikarbonat
einwirken. Lunge beschreibt dieses Verfahren in seinem Bericht!) iiber
die Pariser Weltausstellung von 1889, ferner auch in seinem Werke der
Sodafabrikation 8. 129, die niheren Mitteilungen hat Lunge aus
Schlosings eigenem Munde.

Der Nachteil des gewdhnlichen Ammoniaksodaverfahrens ist
folgender. Die mit Ammoniak gesittigte Salzlauge absorbiert
zwar die Kohlensiure sehr begierig, aber nur im Anfange, withrend
doch bekanntlich soviel Kohlenséiure aufgenommen werden muS,
dafl ein Bikarbonat entsteht. Diese vollstindige Sittigung laBt sich
nur durch einen grofen Aufwand an Zeit und grofen UberschuB
von Kohlensiure herbeifithren; daher die bekannten hohen Tiirme
des Solvay-Verfahrens, in welche die Kohlensiure unter hohem
Drucke eingefithrt werden mufl, gerade darum, weil dieser zur
Sattigung der Lauge mit Kohlensiiure mitwirkt. Dies zieht die
Notwendigkeit sehr grofler, kostspieliger Apparate und diejenige
der Anwendung von bedeutender mechanischer Kraft fir die Ein-
pressung der Kohlensaure nach sich. Allerdings besitzt dieses
System einen Vorteil darin, daB bei der Ausdehnung des stark
komprimierten Gases viel Wirme absorbiert wird, also weniger
starke Abkuhlung der Flussigkeit notwendig ist, doch ist es
immerhin unerlaflich, die Tiirme von auBen unablassig mit Stromen
von Wasser zu berieseln.

Das nene Schlosingsche Verfahren beruht nun auf folgen-
den Prinzipien. Wenn man mit einer 99 igen Lésung von Am-
moniak in Wasser beginnt und eine geniigende Menge von Kohlen-
siure einleitet, so schligt sich Ammoniumbikarbonat in grob-
krystallinischer Form nieder, und zwar ziemlich lange Zeit, soda8
man eine grofe Menge des Ammoniaks in Form von Bikarbonat
zur Ausscheidung bringen kann. Dasselbe zeigt sich, wenn man
mit einer Losung von neutralem Ammoniumkarbonat [(NH,), CO,4]
beginnt, obwohl diese natiirlich die Kohlensaure nicht so energisch
wie freies Ammoniak aufnimmt. Dieser geringeren Energie der
Wirkung der Kohlensaure auf eine Losung von neutralem Ammo-
niumkarbonat steht aber eine grofiere Konstanz?) der Wirkung ent-
gegen. Man kann daher die grofien Absorptionstiirme und die

1) Zeitschrift fiir angewandte Chemie 1889, 695 und Handbuch der Soda-
Industrie Bd. IH, S. 129,
?) Das mifite noch bewiesen werden. Anm. d. Verf.



Verfahren von Schlésing. 139

damit zusammenhingenden starken Gaskompressoren aufgeben und
die Operation sehr vereinfachen. Man ldft die Losung von Am-
moniumkarbonat in einem Koksturme herabrieseln und fiithrt ihr
Kalkofen-Kohlenséiure (309/,) von unten nach oben, also im Gegen-
strome zu; oben entweicht ein Gas mit nur 3 bis 49, CO,. Die
sonst kaum vermeidliche Verstopfung der Tiirme durch ausge-
schiedenes Bikarbonat vermeidet man, indem man abwechselnd
zwei Tidrme anwendet; die schwache Kohlensdure geht durch den
einen derselben, welcher mit frischer (noch etwas freies Ammoniak
enthaltender) Losung von Ammoniumkarbonat berieselt wird, wobei
die vorher bei Berieselung mit der zweiten Lauge entstandenen
Krusten sich immer wieder auflésen. Diese Turme sind aus Holz,
2.5><2,5 m weit und 8 m hoch. Die abwechselnde Beschickung
derselben hat sich in dem MaBle bewshrt, daf nach mehrjahrigem
Betriebe noch keine Verstopfung eingetreten und keine Reinigung
notwendig geworden ist. Die Losung wird bei dieser Operation
warm, sodaB kein Ammoniumbikarbonat auskrystallisiert; aber
selbst beim Erkalten wurde dies noch nicht in hinreichendem
" MaBe geschehen, weil man die Losung hier noch nicht stark genug
machen kann. Dies geschieht in einem dritten Apparat, welcher
die lauwarme Losung von dem zweiten Turme empfingt, und hier
wendet man zur vollstandigen Sdttigung reine Kohlensaure an,
herstammend von der ersten Destillation der spéter entstehenden
Mutterlaugen, aus denen das Natriumbikarbonat abgeschieden ist.

Die letzteren enthalten, ganz wie bel dem Solvay-Verfahren,
noch ein Drittel des Ammoniumbikarbonats, von welchem nur zwei
Drittel sich mit Chlornatrium umsetzen, weil bei diesem Punkt
das chemische Gleichgewicht erreicht ist, tiber welchen hinaus die
Umkehr der Reaktion eintritt!). Man verarbeitet diese Mutterlangen
in eigens eingerichteten Destillationskolonnen mit 30 Kammern;
der Kalk tritt im unteren Drittel ein, sodaf die 10 untersten
Kammern mit Kalk, die 20 oberen aber nur mit Dampf (d. h. den
von unten aufsteigenden ammoniakhaltigen Dampfen) arbeiten.
Oben wird also Ammoniak und Kohlensdure gleichzeitig aus-
getrieben; die Gase werden aber nicht, wie bei Solvay, in einer
Kochsalzlosung kondensiert, sondern vielmehr in der Mutterlauge,
welche nach dem Auskrystallisieren des Ammoniumbikarbonats
bleibt. Die bedeutende hier auftretende Erwdrmung wird durch
von Kiithlwasser durchstromte Bleischlangen unschadlich gemacht.
Diese Arbeit verrichtet man in einem dem Gloverturm dhnlichen

1 Diese Ansicht kann ich nicht teilen. Anm d. Verf.
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Apparate, in welchen oben die Mutterlauge von der Ammonium-
bikarbonatkrystallisation einstromt, wihrend unten das von den
Ammoniakkolonnen kommende, fast luftfreie Gemenge von Ammo-
niak, Kohlensiure und Wasserdampf eintritt. Hier kondensiert
sich der groBere Teil des Ammoniaks mit nur wenig Kohlensiure;
der groBere Teil der Kohlensiure, beladen mit einer geringeren
Menge von Ammoniak, entweicht oben und wird nun in dem oben
erwahnten dritten Apparate zur vollstindigen S#ttigung der Ammo-
niumkarbonatlauge verwendet. In diesem Apparate steigt die
Temperatur auf 40—45° und die Lauge kommt unten warmgeséttigt
heraus, sodaB sie sofort zur Krystallisation kommen kann. Der
betreffende Apparat ist ein mit Rihrwerk versehener Zylinder,
in welchem ein Brei von krystallinischem Ammoniumbikarbonat
und gesattigter Mutterlauge entsteht. Derselbe verstopft sich nie,
weil die an den Riihrschaufeln sich anhdngenden Krystalle beim
Einlassen der nichsten Lauge wieder aufgelost werden. Die
Krystalle werden in grofien Filtern mit Leinwandboden zuriick-
gehalten, bis immer 5 bis 6 t davon angesammelt sind, und dann
direkt ohne Waschen zur Umwandlung von Kochsalz verwendet.
Sie werden n#mlich gleich auf demselben Filter vermittelst eines
einfachen Verteilers mit Kochsalzlosung tberrieselt. Hierdurch
wird, genau wie bei dem Solvay-Verfahren, zwei Drittel des
Kochsalzes und Ammoniumbikarbonats in Natriumbikorbonat um-
gesetzt, das gleich in fester Form ausgeschieden wird; die unten
abfliefende Losung enthialt das unzersetzte Kochsalz (f5 des
Ganzen), das unzersetzte Ammoniumbikarbonat (ebenfalls 1/;) und
den neuentstandenen Salmiak (%/; des Ammoniaks). Die eintretende
Reaktion verursacht Abkihlung, weshalb man hier etwas erwirmen
muf, Der auf dem Filter bleibende feste Block von 5 cbm Inhalt,
welcher aus Natriumbikarbonat besteht, wird gleich daselbst mit
Wasser gewaschen, welches die ihn durchtrinkende Mutterlauge
verdringt. Zur Erleichterung der Entfernung des Bikarbonats aus
dem Filter war gleich im Anfange ein groBes Stiick Holz in der
Mitte eingesetzt worden; wenn dieses nach Beendigung des
Waschens herausgezogen wird, so kann man die Krystallmasse
leichter aushauen. Dieselbe wird in einem gewShnlichen Flamm-
ofen kalziniert und dadurch die bekannten Nachteile der von
aufen geheizten Trocken- und Kalzinierapparate vermieden, aber
natiirlich auch die Halfte der Kohlensdure mit den Rauchgasen
verloren, wihrend man diese sonst in ganz reinem Zustande er-
halten kann. Immerhin muf man, uvm die dem Bikarbonat an-
héingenden Lkleinen Mengen von Ammoniak zu gewinnen, die
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Flammofengase durch einen mit Schwefelsiure beschickten Kon-
densator leiten, wozu gerade das von Schlosing erfundene heifle
Kondensationssystem sich vorziiglich eignet. (Schlosing gibt zu,
dafl fiir den vorliegenden Zweck Apparate nach Art der Thelen-
schen Pfannen zweckmifiger als seine offenen Flammofen wiren;
aber da er aus seinen Ammoniakapparaten geniigend reine Kohlen-
siure bekomme, so brauche er nichts der Art und kénne sich mit
den einfachen und billigen Flammifen begniigen. Mir will scheinen,
als ob dies mehr aus Riicksicht auf die hoheren Anlagekosten und
die Patentgebiihren geschehe und als ob man hier doch das voll-
kommenere Verfahren vorziehen sollte.)

Ein groBer Yorzug dieses Systems ist es, daB es ganz konti-
nuierlich wirkt und die periodische Reinigung wegfdllt, die bei
den Solvay-Tiirmen durch Krustenbildung entsteht; da dies nur
durch Anwendung von Hitze (Ausddmpfen) geschehen kann, so
wird unmittelbar nachher stets etwas schlechtere Soda gemacht,
was eben nach Schlosing bei seinem System ausgeschlossen ist.

‘Wie man sieht, fallt bei Schlosing die grofie Druckpumpe
(Geblasemaschine) des Solvay-Verfahrens fort und will der erstere
daher mit einem Zehntel der von Solvay beanspruchten mecha-
nischen Kraft auskommen. Den Ammoniakverlust beziffert er auf
0,5 T1. NH; auf 100 T1. Na, CO;. Das Verfahren ist seit langerer
Zeit bei Bell Brothers in Middlesborough im Betrieb, wo tig-
lich 22 t Soda fabriziert werden; eine groflere Ausdehnung des-
selben werde vermieden, um nicht durch die Konkurrenz der so
groBartigen und groBenteils schon amortisierten Fabriken von
Brunner, Mond & Co. erdriickt zu werden.

Schlosing ist der Ansicht, da sein Verfahren weitaus
billiger, sowohl in der Anlage als auch im Betriebe, als das
Solvay-Verfahren sei. Letzteres sei aber mit so ungeheurem
Aufwande an Kapital in allen Lindern eingerichtet, daB auf eine
langere Reihe von Jahren hin demselben das faktische Monopol
gesichert sel. Wenn einmal, wie spdter doch unvermeidlich, die
Solvayschen Apparate abgenutzt nnd alle einschlagenden Patente
abgelaufen seien, so wurden die meu zu begrindenden Fabriken
jedenfalls sein (Schlosings) System vorziehen, (Hierzu bemerkt
Lunge a. a. O.: ,Dieses nur nach den verdffentlichten Beschrei-
bungen zu tun, wiirde allerdings grofe Bedenken haben, denn die
erste (franzisische) Fabrik, welche das Schldsingsche System
aufzunchmen suchte, hat darauf 600000 Fres. verwendet, ohne zu
einer brauchbaren Anlage zu kommen. Die hier und in England
gesammelten Erfahrungen werden naturgemid geheim gehalten.
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Selbstverstandlich gebe ich auch Obiges nur als Schlosings,

nicht als meine Ansicht wieder. —%)

Schlosings Verfahren unterscheidet sich, wie man aus Vorstehen-
dem sieht, dadurch von der gewohnlichen Methode, daff bei ihm eine
Salzlosung auf festes Ammonbikarbonat wirkt, wihrend sonst Ammoniak
und Kohlensidure auf eine Salzlésung wirken. Die Bikarbonatbildung
erfolgt natiirlich in beiden Fallen auf dieselbe Weise, nimlich durch
Einwirkung von Ammonbikarbonat auf Kochsalz in Lésung. Dariiber,
ob sich die Umsetzung des Ammonbikarbonats mit dem Kochsalz glatt
vollzieht, kann man schwer urteilen, indessen muf man annehmen, dall
sich hier techmische Schwierigkeiten bilden. Man stelle sich vor, daf
die Salzlgsung, welche das Ammonbikarbonat durchdringt, dieses losen
mufl, damit dann Natriumbikarbonat wieder ausfallen kann. Auf andere
Weise ist das gewiinschte Resultat doch micht zu erzielen. Wie leicht
wird hierbei nun nicht Salzlosung unzersetzt mit durchlaufen, nament-
lich gegen das Ende der Operation auf dem Filter! TUnd ferner wird
sehr leicht Ammonbikarbonat durch ausfallendes Natriumbikarbonat in-
krustiert werden und so sich der Umsetzung entziehen, Aber wenn
auch diese Operation gut vor sich ginge, so muB entschieden bestritten
werden, daB Schlosings Verfahren einen Vorzug vor der iiblichen
Fallung des Natriumbikarbonats hat.

‘Wahrend man gewohnlich Natriumbikarbonat aus einer Losung
fallt, will Schlésing aus einer solchen Ammonbikarbonat niederschlagen.
Er behauptet, daB diese Operation leichter sei als die Natriumbikarbonat-
fallung. Dieser Ansicht kann ich durchaus nicht beistimmen. Es ist
sogar zweifellos, dafl man in denselben Apparaten, in denen man eine
bestimmte Menge Ammonbikarbonat ausfallt, in derselben Zeit auch das
entsprechende Quantum Natriumbikarbonat ausfdallen kann, und zwar
kommt man dabei mit demselben Kraftaufwande aus.

Zur Herstellung einer gewissen Menge Ammonbikarhonat, welches
dann nach Schlosings Verfahren eine dquivalente Menge Natriumbi-
karbonat liefern soll, gebraucht man dieselbe Menge Kohlensaure, als
wenn man direkt das Natriumbikarbonat auf dem gewohnlichen Wege
ausfallt. Mit kleineren Kompressoren kann Schlosing also nicht aus-
kommen. Sollte Schlosings Ansicht hinsichtlich des geringeren Kraft-
verbrauches darauf hinauslaufen, da8 man Ammonbikarbonat bei ge-
ringerem Druck ausfallen konne als Natriumbikarbonat, so kann ich
diese Ansicht nicht fiir richtig halten; man kann auch Natriumbikarbonat
unter geringem Druck fillen. Is bliebe eventuell noch der Einwand,
daf Ammonbikarbonat deshalb leichter direkt zu fallen wiire, weil es
weniger leicht die Apparate verstopft. Aber auch das wurde nicht
richtig sein, denn Ammonbikarbonat hat darin ebenso unangenehme
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Eigenschaften wie Natriumbikarbonat, wie wohl jeder Ammoniaksoda-
techniker wei. In den gewdhnlichen Apparaten bewirken gerade die
Karbonate des Ammoniaks hiunfig Verstopfungen.

DaB Schlosings Verfahren einfacher im Betriebe sei, als das ge-
wohnliche Verfahren, kann man ebenfalls nicht sagen. Im Gegenteil,
er muB noch besondere (refifie haben fiir die ammonkarbonathaltigen
Losungen, welche vom Ammonbikarbonat abgezogen werden und welche
dann wieder aufs neue zur Aufnahme von Ammoniak und zur Fillung
von Ammonbikarbonat dienen. DaB das Schlosingsche Verfahren dem
gewdhnlichen Verfahren je eine wirkliche Konkurrenz bereiten kann, ist
nach meiner Ansicht ausgeschlossen.

Die Verfahren von Claus, Sulmann & Berry und von Schlo-
sing sind, wie man sieht, nur Modifikationen des gewdhnlichen Ver-
fahrens, sie beruhen ebenso wie jenes auf der Reaktion:

NH, H CO; + Na €l = Na H CO, -+ NH, CL.

Eine Wirkung auf das feste Kochsalz bezw. auf das feste Ammon-
bikarbonat tritt erst dann ein, wenn dieses in Losung gegangen ist.
Das Endresultat ist bei beiden Verfahren dasselbe wie bei dem sonst
allgemein ublichen: es resultiert feuchtes Natriumbikarbonat und eine
Liosung von Kochsalz und Salmiak. Ein hoherer Grad der Zersetzung
des Kochsalzes wird nicht erzielt.

Vom Verfasser ist seinerzeit ein Verfahren vorgeschlagen?), durch
welches Kochsalz gespart und samtlicher Salmiak in fester Form er-
halten wird?). Dasselbe soll in folgendem etwas ndher geschildert
werden:

Die verschiedenen Reaktionen, auf denen das Verfahren beruht, sind:

1. Chlornatrium wirkt auf konzentrierte Chlorammoniumlisungen
in der Weise ein, daf Chlorammonium ausgefallt wird, wahrend sich
Chlornatrium 18st. Diese Wirkung geht soweit, bis auf 1 Mol. Chlor-
ammonium sich wenigstens 1 Mol. Chlornatrium in Losung befindet.

2. Ammonkarbonat wird von derartigen gemischten Losungen, wie
No. 1, in groBer Menge aufgenommen, wodurch eine weitere Abscheidung
von Ammonchlorid bewirkt wird.

3. Abkuhlung scheidet aus den so erhaltenen Losungen noch
weiter Ammonchlorid ab; die entstehende Flussigkeit ist dann fahig,
wieder Kochsalz aufzunehmen.

In der Praxis mussen diese drei Reaktionen zusammen benutzt
werden, wobei sich verschiedene Kombinationen anwenden lassen. Die-

1) D.P. No. 36093 vom 14. 6. 1885. Chem.-Ztg. 1886. — Zeitschrift fir
angewandte Chemie 1888, Heft 10, und 1889, Heft 16 u. 17.
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selben werden bedingt durch die Reihenfolge, in welcher die drei Ope-
rationen vorgenommen werden. Die Regel ist, dafl die zu regenerierende
Fliissigkeit zuerst mit Natriumchlorid uwnd Ammonkarbonat behandelt
wird und hierauf die Abkiihlung erfolgt.

Die Art der Ausibung des Verfahrens soll nachher besprochen
werden, zuerst will ich die Wirkung der einzelnen Reaktionen durch
Beispiele erldutern.

‘Wenn man eine gesattigte Losung von Ammonchlorid mit festem
Kochsalz behandelt, so tritt sofort eine Abscheidung von Salmiak ein,
wihrend Kochsalz in Losung geht. Stiicke von Chlornatrium, welche
in Salmiak eingeworfen oder eingehangt werden, inkrustieren sich so-
gleich mit kleinen Krystallchen von Salmiak. Diese Inkrustation ver-
hindert die weitere T.osung von Kochsalz- und dadurch den Fortgang
der Reaktion. Schuttelt man jedoch die Fhissigkeit mit den Salzstiicken,
damit durch die Reibung die Oberfliche der letzteren rein bleibt, so
wird immer mehr Salz gelost und Salmiak abgeschieden, dessen leichte
Krystalle in dichten Wolken in der TFliissigkeit schwimmen, wdhrend
das schwerere Kochsalz auf den Boden sinkt. Bei fortgesetztem Schiitteln
tritt schlieBlich eine Sittigung mit Kochsalz ein und es fallt kein
Salmiak mehr aus, die entstehende Losung enthidlt dann die beiden
Chloride in einem bestimmten Verhdltnis. Es ist mir bei dieser Ver-
fahrungsweise mnicht gelungen, stets dieselbe Zusammensetzung zu er-
halten, auch dann nicht, wenn die Bedingungen, unter denen der Versuch
angestellt wurde, genau dieselben waren. Sowohl die absolute Menge
der Salze, wie ihre relativen Mengen fand ich fast immer etwas ver-
schieden. Diese Erscheinung ist wohl durch Entstehen ubersattigter
Losungen zu erkldren. Als Durchschnitt von mehreren Versuchen fand ich:

Spezifisches Gewicht  1,1758

Gesamtsalze . . . 37,179%")
NaCl . . . . . 2005 -
NH,CL oo 0L 1712 -

Wie man sieht, sind die beiden Salze beinahe in dem molekularen
Verhaltnis von 1:1 vorhanden, wonach die Bildung eines Doppelchlorids
Na Cl.NH, Cl wahrscheinlich ist. Die Differenz erklart sich am besten
dadurch, daf man annimmt, es sei neben dem Doppelchlorid noch ein

) Die Prozente sind sogenannte Volumprozente, es wird dadurch angezeigt,
wie viel Gramme der betreffenden Substanz in 100 ccm der Losung vorhanden
sind. Die Bestimmungen sind bei einer Temperatur von 20° gemacht. Dasselbe
gilt auch von den’ folgenden Zahlen, wenn es nicht ausdricklich anders be-
merkt ist.
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UberschuB von ca. 1'/,%, Na Cl gewissermaBen in iibersittigter Lisung
vorhanden.

Es ist ziemlich schwierig, derartige Losungen durch Schiitteln der
Salmiaklgsung mit festem Kochsalz herzustellen, wenn man einiger-
maBen ibereinstimmende Losungen haben will. Die Einwirkung des
festen Salzes kann eben nur dadurch geschehen, da dasselbe wiederholt
mit allen Teilen der Fliissigkeit in Berithrung kommt; es ist daher ein
langwieriges Schiitteln erforderlich.

Noch schwieriger ist es, Gemische von konstanter Zusammen-
setzung bezw. die Losung des Doppelchlorids Na Cl . NH, Cl zu erhalten,
wenn man umgekehrt konzentrierte Chlornatriumlgsungen mit festem
Ammonchlorid schiittelt; letzteres geht dann in Losung und Natrium-
chlorid fallt aus. Hier ist die Einwirkung jedoch nicht so energisch,
es bleibt ein groBerer Uberschub des Kochsalzes in Losung. Als Durch-
schnitt mehrerer Versuche erhielt ich folgende Zahlen:

Spezifisches Gewicht 1,1819

Gesamtsalze . . . 35,639,
NaCl . . . . . 2371 -
NH,Cl . . . . . 1192 -

Der beste Weg, um iibereinstimmende gemischte Losungen der
beiden Chloride oder die Losung des Doppelchlorides zu erhalten, be-
steht darin, konzentrierte Lisungen beider Chloride zu mischen, soda
ungefihr gleiche Aquivalente vorhanden sind, und dann einzudampfen.

Als Mittel einiger Versuche fand ich folgende Zusammensetzung:

Spezifisches Gewicht 1,1765

Gesamtsalze . . . 387,919
NaCl . . . . . 19,83 -
NH,Cl . . . . . 1808 -

Diese Zusammensetzung entspricht, wie man sieht, dem Doppelsalz
NaCl.NH, Cl ziemlich gut, dasselbe verlangt 19,799, NaCl bezw.
18,14, NH, Cl. Derartige kleine Abweichungen konnen durch Ana-
lysenfehler veranlafit sein.

Es ist jedenfalls notig, bei diesen Versuchen die eingedampfte
Losung lingere Zeit bei derselben Temperatur stehen zu lassen und
zuweilen zu schiitteln oder zu rithren. Die Lgsung ist zuerst uber-
sdttigt und scheidet bei obiger Behandlung noch Salze aus.

Es erschien mir nun auch wichtig, die Zusammensetzung der Losung
bei Siedetemperatur festzustellen, wahrend sich durch Eindampfen immer-
fort Salze abscheiden. Die Analyse ergab:

Schreib. 10
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Gesamtsalze . . . 40,609,
NaCl . . . . . 2120 -
NH,Cl . . . . . 1940 -

Diese Zusammensetzung entspricht dem Doppelchlorid NaCl . NH,CL
genau, bei Siedetemperatur ist also nur dieses in Ldsung.

Ich stellte nun weitere Versuche an, um zu sehen, in welcher
Weise umgekehrt Abkiihlung auf die Losung wirkt. Eine Losung von
der Zusammensetzung:

Gesamtsalze . . . 37,909,
NaCl . . . . . 19,80 -
NH,CL . . . . . 1810 -

wurde abgekihlt und von der ausgeschiedenen Salzmasse getremnnt; es
ergaben sich folgende Zahlen:

Temperatur + 2° —50
Gesamtsalze . . 34,729 33,568 9/,
NaCl . . . . 20,63 - 20,68 -
NH,Cl . . . . 14,09 - 12,90 -

Hieraus ergibt sich, daf bei niederer Temperatur das Doppel-
chlorid zersetzt wird, indem sich Chlorammonium ausscheidet. Diese
Wirkung der Kalte, aus gemischten Losungen von Ammon- und Natrium-
chlorid das erstere einseitig auszuscheiden, wird bei meinem Verfahren
mit benutzt.

Ich komme nun zu der Wirkung des Ammoniumkarbonats.

Wenn in die oben geschilderte Losung, welche die Chloride an-
scheinend in Form eines Doppelchlorides enthdlt, Ammoniakgas geleitet
wird, so scheiden sich beide Chloride ziemlich gleichmaBig ab; in der
Losung bleiben die beiden Salze auch ungefihr im molekularen Ver-
hiltnis wie 1:1 zuriick. Man kann demnach sagen, daB das Doppel-
chlorid in Ammoniakflissigkeit weniger loslich ist als in Wasser, und
zwar verringert sich die Loslichkeit mit dem steigenden Gehalt an
Ammoniak, wie folgende Beispiele zeigen:

I 1L
Spezifisches Gewicht — 1,1168
Gesamtsalze . . . 34379 32,38 9,
NaCl . . . . . 174 - 16,75 -
NH,Cl . . . . . 1683 - 15,93 -
NH, . . . . . . 324- 6,71 -

‘Wird nun in eine derartige Losung Kohlensaure geleitet, bis ziem-
lich alles Ammoniak in Ammonkarbonat verwandelt ist, so fallt nur
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Salmiak aus, kein Salz. So ergab eine Losung, die analog der Lo-
sung II zusammengesetzt war, folgende Zahlen:

Gesamtsalze . . . 30,829,
NaCl . . . . . 1778 -
NH,Cl . . . . . 13,04 -
(NH,),CO;. . . . 1881 -

Es wird also gerade wie durch Kilte so auch durch Ammon-
karbonat aus einer gemischten Lésung von Natrium- und Ammonchlorid
letzteres abgeschieden.

Aus den angefiihrten Beispielen ergibt sich, daB es nicht moglich
war, durch eine einzelne Reaktion fur sich allein den Gesamtgehalt des
Ammonchlorids unter etwa 139, zu bringen, wahrend der Gehalt an
Natriumchlorid etwa 219, betrug. Eine derartig zusammengesetzte
Losung wurde nicht mit Vorteil im AmmoniaksodaprozeB zu verarbeiten
sein. Werden jedoch die verschiedenen Operationen zusammen bei ein
und derselben Flussigkeit angewendet, so laBt sich die Zusammensetzung
sehr giinstig verandern. So erhielt ich aus einer gemischten Losung
der beiden Chloride durch die Behandlung mit Chlornatriom und Ammon-
karbonat und darauf erfolgende Abkithlung auf + 59 wobei immer
festes Salz auf die Flissigkeit wirkte, eine Liosung, welche 25,569, Na Cl
und 4,19, NH, Cl enthielt.

Bei den angefuhrtén Versuchen ist von einer reinen Ammonchlorid-
losung ausgegangen, in folgender Tabelle gebe ich noch einmal eine
Zusammenstellung der Wirkung der einzelnen Operationen.

NH, Cl Na Cl1 NH; (NH,), COy
*fo /o % 1 %
I. NH,Cl in Wasser gelost. . . 28,72 — Po—= \ —
II. Die vorige Losung mit Na Cl | 5
geschirttelt bei 200, . . . 17,12 20,05 — i —
III. Die vorige Losung mit NH; be-
handelt . . . . 15,93 16,75 6,71 —
IV. Die vorige Losung Imt CO be—
handelt . . . . . 13,04 17,98 | — | 1880
V. Die vorige Losung auf 5° a.b- !
gekiihlt und mit Na Cl behandelt 8,05 23,40 — 18,80
VI. Lésung II direkt mit (NH,), CO,
und NaCl bei 459, dann aof
+ 20 gekithlt und mit NaCl
behandelt . . . . . . . . 4,10 25,50 — 19,50

10*
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Die Wirkung der geschilderten Reaktionen ist natiirlich ganz die-
selbe, wenn man statt von einer reinen Salmiakltsung von einer Salmiak-
kochsalzlosung ausgeht, wie sie im Ammoniaksodaprozef vorkommt.
Die bei der Karbonisation entstehenden Losungen enthalten beispiels-
weise etwa 99, NaCl und 189, NH, Cl; es liegt auf der Hand, daf
eine derartige Losung leichter als eine reine Salmiaklosung auf die Zu-
sammensetzung VI der Tabelle gebracht werden kann.

Diese Zusammensetzung ist bei gleicher Behandlung immer die-
selbe, man mag nun von einer reinen Salmiakldsung ausgehen oder von
einer mit Kochsalz gemischten, wie man sie durch Karbonisation beim
AmmoniaksodaprozeB erhilt. Eine Beeinflussung der Zusammensetzung
wird nur veranlaBt durch den Gehalt an Ammonkarbonat, den man der
Losung gibt. Je mehr von diesem in der Losung vorhanden ist, je
weniger grofe Mengen der anderen Salze bleiben in Lisung. Auf das
Mengenverhaltnis der beiden Chloride hat die Menge des geldsten
Ammonkarbonats weniger Einflu, doch wird bei steigendem Gehalt des-
selben immer etwas mehr Salmiak ausgefallt werden.

Bei Anwendung eines Gehalts von 189; Ammonkarbonat erhielt
ich aus reinen oder mit Kochsalz gemischten Salmiaklosungen eine
Fliissigkeit von ungefihr folgender Zusammensetzung:

25,59, Na Cl
4,0 - NH, CL

Wird diese Losung mit Kohlensiure bis zur volligen Erschopfung
behandelt, so erhalt man eine starke Fillung von Natriumbikarbonat
und eine Losung, welche ungefihr folgende Zusammensetzung zeigt:

21,09, NH, Cl
9.0 - NaCl

Aus der wechselseitigen Menge des Ammon- und des Natrium-
chlorids laBt sich genau berechnen, wie viel Natriumbikarbonat ausge-
schieden ist. Es ergibt sich im vorliegenden Falle, daB 16,5%, Natrium-
chlorid in Bikarbonat umgewandelt sind. Eine derartige Umsetzung ist
geniigend, um solche Losungen im Fabrikbetriebe zu verarbeiten, fiir
gewohnlich wird bei Anwendung reiner Kochsalzlosungen, die keinen
Salmiak enthalten, eine hohere Umsetzung auch nicht erzielt. Nun
wird aber auch in Wirklichkeit die Ausbeute noch hoher, wenn nimlich
wihrend der Karbonisation die Fliissigkeit mit Kochsalz in Berithrung
gehalten wird. Es lost sich dann im Verhdltnis mit der steigenden
Ausfillung des Bikarbonats Salz auf und wird ebenfalls in Bikarbonat
umgewandelt. Durch diese Kombination wird bei Verwendung der regene-
rierten Laugen mindestens ebenso viel Kochsalz umgesetzt, wie beim
gewohnlichen Verfahren bei Anwendung von reinen Kochsalzlosungen.
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Es liegt nnn auf der Hand, daB der Vorgang der Regenerierung
sich immer wiederholen 148t. Eine Storung konnte nur eintreten, wenn
durch das verwendete Steinsalz zu viel schwefelsaure Salze in den Be-
trieb gelangen. Es wiirde dann vielleicht eine zu starke Anhiufung
von schwefelsaurem Ammoniak in der Losung stattfinden, wodurch
natiirlich die Regenerierung gestort wird. In cinem solchen Falle miifite
dann von Zeit zu Zeit mit der Losung gewechselt werden.

Ich will nun dazu iibergehen, zu beschreiben!), wie die Anwendung
des Verfahrens in der Praxis vor sich gehen soll.

Der wichtigste Punkt bei meinem Verfahren, die Regenerierung
der Salmiakkochsalzlaugen, kann auf verschiedene Weise ausgefiibrt
werden. Es ld8t sich z. B. den Laugen zuerst
Ammoniak und Kohlensiure bezw. Ammonkar-
bonat zusetzen, und es folgt dann die Behand-
lung mit Salz zu gleicher Zeit, und zum Schlu8
lift man die Kilte einwirken. Bei dem ersten
Verfahren wirde die zu regenerierende Lauge
zuerst in eine Kolonne gepumpt werden, in
welche das entwickelte Ammonkarbonat strimt.
Hierauf muf die Losung in einem andern GefaB
mit Salz zuerst in der Wirme und dann in der
Kilte behandelt werden. Im zweiten Falle ge-
schieht die Behandlung in einem einzigen Appa-
rat; hierzu soll die nebenstehende Einrichtung
Fig. 52 benutzt werden. Pig. 52.

Die von den Filtern kommende Salmiak-
kochsalzlosung wird in den Kessel A gepumpt, welcher mit dem Kessel B
durch Rohrleitungen ¢ und & verbunden ist. B wird mit festem Steinsalz
gefullt, welches auf dem Siebboden ¢ aufliegt und dadurch verhindert
wird, durch Rohr & nach A4 zu fallen. Wenn dann die beiden Kessel mit
Lauge bis zur Hohe ¢ gefullt sind, so lost die in B befindliche Lauge Salz
auf, wird dadurch spezifisch schwerer und sinkt durch b nach 4, infolge-
dessen durch @ neue Lauge nachgesaugt wird. Dieser Vorgang wiederholt
sich, bis alle Lauge in beiden Kesseln gleichmafig mit Salz gesattigt ist.
Unterstiitzt wird dieser Kreislauf durch die Einleitung von Ammon-
karbonat bezw. Ammoniak und Kohlensiure vermittelst Rohrleitung d,
wodurch die Flussigkeit in steter Bewegung gehalten wird. Wenn
Kohlensaure und Ammoniak getrennt entwickelt und eingeleitet werden,
so muB man darauf achten, daf Kohlensaure nie im UberschuB vor-
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1) Eine Beschreibung habe ich s. Zeit verdffentlicht in der Zeitschrift fiir
angewandte Chemie 1889, Heft 16 u. 17.
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handen ist, da sich sonst Natriumbikarbonat abscheiden wiirde; man
muB daher stets einen Uberschuf an freiem Ammoniak haben. Durch
die Einleitung der Gase erwdrmt sich die Fliissigkeit ziemlich stark;
man 148t die Temperatur bis auf etwa 500 steigen, da sich dann efwas
mehr Kochsalz 16st als bel niederer Temperatur. Dasselbe bewirkt
beim nachherigen Abkiihlen eine starkere Fallung von Salmiak. Wenn
die Temperatur zu hoch steigen sollte, so wird durch die Kihlschlange
K Wasser zur Abkuhlung geleitet.

Die Konstruktion des Apparates erlaubt auch, falls es notig wird,
wahrend des Betriebes Kochsalz nachzufullen. Es wird dann Hahn e
geschlossen und durch g Druckluft eingefiihrt, dadurch wird B von der
Fliissigkeit entleert und kann nach Schluf von Hahn f durch ein in der
Zeichnung weggelassenes Mannloch frisch gefullt werden.

Wenn die Fliissigkeit geniigend mit Ammonkarbonat gesittigt ist,
geht man zur Kuhlung uber, welche durch Kithlschlange K bewirkt
wird. Je weiter die Kuhlung getrieben werden kann, um so vorteil-
hafter ist es, denn um so vollstandiger erfolgt die Ausfallung des
Salmiaks. Es ist jedoch nicht notig, unter 4 59 zu gehen, man wird
sich unter Umstanden sogar mit + 10° begniigen konnen; diese Tempe-
ratur muB allerdings als das Minimum bezeichnet werden. Wenn Kuhl-
wasser von dieser Temperatur nicht zur Verfigung steht, so muf zur
kunstlichen Kuhlung geschritten werden, also zur Anwendung einer
Kiihlmaschine. Letzteres wird die Regel sein.

Wenn die Losung genugend gekuhlt ist, 1aft man absitzen, wo-
durch es moglich wird, den grofiten Teil der Flussigkeit klar abzu-
zichen; der Rest samt dem darin suspendierten Salmiak kommt auf
Filter zum Abnutschen. Es ist dabel ndtig, die Masse auf dem Filter
stark zu rohren und zu schlagen, um eine moglichst vollkommene
Trennung der Flussigkeit vom Niederschlage zu erzielen. Ein Aus-
waschen darf nicht stattfinden, da sonst zu viel von dem leichtloslichen
Salmiak in Losung gehen wurde. Von den Filtern gelangt der Salmiak
in Pressen, um die letzte noch anhangende Losung abzugeben.

Auf die geschilderte Art abgeschiedener und geprefter Salmiak
enthalt etwa 989, Ammonchlorid und 29, Kochsalz. Die abfiltrierte
und abgeprefte Losung gelangt direkt in die Karbonisatoren, um in
diesen mit Kohlensaure zur Darstellung von Natriumbikarbonat be-
handelt zu werden, wahrend der abgeprefte Salmiak zur Erzeugung von
Ammoniak bezw. Ammonkarbonat geht. Diese Regenerierung kann auf
zwei verschiedene Arten vorgenommen werden. Im ersteren Falle er-
folgt die Zersetzung des Salmiaks durch gemahlenen kohlensauren Kalk
in der Hitze. Es ensteht dann festes Chlorkalzium und gasformiges
Ammonkarbonat, welches direkt in den Betrieb geht. Soll der Salmiak
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auf nassem Wege zersetzt werden, so wird er in Wasser gelost und auf
die gewthnliche Art destilliert. Man kann auf diese Weise eine sehr
hohe Konzentration anwenden und erhilt nach der Destillation eine fast
reine Chlorkalziumlosung. In Fig. 53 gebe ich eine schematische Skizze,
welche die Arbeit nach vorstehendem Verfahren schildert.

Hierbei ist die Verarbeitung des Salmiaks auf trockenem Wege
angenommen. Die Skizze stellt den AuafriB des Erdgeschosses einer
Ammoniaksodafabrik nach meinem Verfahren dar; die auf hohen Funda-
menten stehenden Kolonnenapparate zum Waschen der abgehenden Gase
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Der Gang der Fabrikation ist folgender. In den Fillapparaten ¢
wird die ammoniakalische Kochsalzlosung mit Kohlensdure vollig ge-
sittigt und dann samt dem ausgefallten Natriumbikarbonat auf die Filter
F gebracht. Die Fdllapparate haben dieselbe Einrichtung wie die zur
Regenerierung benutzten Gefife IFig. 52, der Nebenkessel dient dazu,
die Flussigkeit stets mit Salz gesiittigt zu halten.

Die von den Filtern ablaufende Chlorammonium-Chlornatriumlauge
sammelt sich in den Montejus M und wird aus diesen direkt in die
Regeneratoren R gedrickt, welche ebenfalls nach Fig. 52 eingerichtet
sind. In diese tritt das aus den Retortenéfen O entwickelte Ammon-
karbonat; die Reaktion geht dann in der oben beschriebenen Weise vor
sich. Nach der Abkiihlung gelangt die Losung samt dem suspendierten
Salmiak auf die Filter G, wo die hauptsdachlichste Trennung des Salmiaks
von der Fliissigkeit stattfindet. Der Salmiak geht von den Filtern in
die Pressen P und von da nach den Retortentfen, um mit Kalzium-
karbonat gemischt erhitzt zu werden. Das entwickelte Ammonkarbonat
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wird in die Kessel B geleitet. Die auf den Filtern und Pressen erhaltene
Lauge, welche sich in den Montejus NV sammelt, wird in die Karboni-
satoren C gepumpt, und der Kreislauf beginnt von neuem.

Wenn die Verarbeitung des Salmiaks auf nassem Wege stattfinden
soll, so fallen die Retortentfen fort und es treten an deren Stelle
Destillierkessel. Wenn auch die Verarbeitung des Salmiaks auf trocknem
Wege die normale ist, so wird man unter Umstiinden auch die nasse
Destillation wihlen.

Gegenuber dem alten Verfahren sind bei dem neuen bedeutende
Vorteile vorhanden. Beim alten Verfahren hat man es mit sehr groBen
Fliissigkeitsmengen zu tun, da man die Laugen ja nehmen muB, wie sie
in der Fabrikation erhalten werden, hinzu kommen die Waschwasser
und als weitere Verdiinnung das Wasser der Kalkmilch und das durch
Verfliissigung des zum Kochen verwendeten Dampfes entstehende Wasser.
Bei meinem Verfahren kann man jedoch die Konzentration beliebig stark
nehmen, da man den Salmiak in fester Form hat.

Die Verdiinnung, welche die TFliissigkeit dann noch durch den
Dampf und die Kalkmilch erhilt, kann man von vornherein beriick-
sichtigen, Da also!) infolge der Konzentration der zu destillierenden
Losung die Fliissigkeitsmengen nicht so groB sind wie beim gewdhnlichen
Verfahren, so wird demgem#f auch weniger Dampf zum Kochen ge-
braucht. Man kann rechnen, daf die Menge der Destillationslaugen nur
den dritten Teil betrigt wie beim gewohnlichen Verfahren. Dement-
sprechend kann man annehmen, daf nur die halbe Kohlenmenge zur
Destillation nétig ist. Es ist ferner klar, daf die Destillationsgefae
entsprechend kleiner sein konnen, wodurch eine Ersparnis an Anlage-
kapital und an Raum eintritt.

Der dritte grofie Vorteil liegt darin, daf man nach beendeter De-
stillation eine Lgsung erhilt, welche eine fast reine und ziemlich kon-
zentrierte Chlorkalziumlosung darstellt. Man wird also, wenn man das
Chlorkalzium in fester Form haben will, um es auf Salzsdure oder
Chlor zu verarbeiten, nicht so viel Schwierigkeiten haben, wie beim ge-
wohnlichen Verfahren. Bei diesem ist in den einzudampfenden Laugen viel

') Es ist allerdings auch moglich, die Verdiinnung der Destillationslauge
durch das Wasser der Kalkmileh zu vermeiden, indem man den Kalk in fester
Form einfithrt; zu diesem Zwecke sind schon mehrere Apparate konstruiert. Ich
verwende dazu die schon beschriebene Einrichtung Fig. 52. Es wird dann der
Kessel A4 mit der zu destillierenden Lauge gefiillt, wihrend B den gebrannten
Kalk aufnimmt. Wenn dann die Ventile gedffnet sind, kann die Lauge durch B
zirkulieren; der Kalk 1&scht sich und rutscht durch Rohr 4 nach A. Bei dieser
Weise, den Kalk in die Destillation einzufiihren, wird Verdinnung vermieden
und die beim Loschen des Kalkes entstehende Wiarme ausgenutzt.
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Kochsalz neben dem Chlorkalzium vorhanden. Dies macht eine Trennung
der beiden Salze notig, die schwierig auszufithren ist. Die kleine Menge
Kochsalz, welche bei meinem Verfahren im Salmiak verbleibt und dem-
gem#f in der Chlorkalziumlauge steckt, kommt nicht besonders in Be-
tracht. Es liegt ferner auf der Hand, daB bei meinen konzentrierten
Laugen das Eindampfen nicht so kostspielig ist, wie bei den verdiinnten
Laugen des gewohnlichen Verfahrens!). Wendet man statt des Kalkes
Magnesia zur Destillation an, so treten dabei dieselben Vorteile auf; die
Trennung des Chlormagnesiums vom Salz fillt fort und das Eindampfen
stellt sich billiger. Natiirlich ist und bleibt der einfachste Weg, um
das Chlorkalzium in fester Form zu erhalten, der, daB man den Salmiak
mit gemahlenem Kalkstein bezw. dem Kaustisierungsschlamm aus der
Fabrikation von Atznatron in Retorten erhitzt. Man erhalt dann das
Chlorkalzium in festem Zustande fast wasserfrei und kann es zu jedem
beliebigen Zwecke verwenden. In gegenwirtiger Zeit, in welcher die
Bestrebungen zur Vervollkommnung des Ammoniaksodaprozesses haupt-
sichlich darauf gerichtet sind, bei demselben Salzséure bezw. Chlor auf
moglichst billige Weise darzustellen, ist die Gewinnung des Chlor-
kalziums in festem Zustande sehr wertvoll. Man kann auch selbstver-
standlich anstatt des Kalkkarbonats Magnesit nehmen bezw. das bei der
Zersetzung des Chlormagnesiums behufs Salzsiure- oder Chlorgewinnung
entstehende Magnesiumoxyd.

Ein weiterer Vorteil der direkten Zersetzung des Salmiaks durch
Kalziumkarbonat ist der, da man Ammonkarbonat erhdlt, dal also
dieses statt des freien Ammoniaks in die mit Kohlensidure zu sittigenden
Laugen geleitet wird. Is ist also die Hilfte der zur Darstellung des
Bikarbonats ndtigen Kohlensdure gleich im Anfang schon vorhanden,
sodaB bei der Karbonisation weniger Kohlensdure einzuleiten ist. Hier-
durch wird erheblich an Maschinenkraft (fiir die Kohlensdurepumpe) und
an Zeit gespart, da die Dauer der Einleitung von Kohlensdure eine
kiarzere wird. Ebenso konnen die zur Karbonisierung benutzten Kessel
kleiner sein.

Man kann ferner rechnen, daB beim gewshnlichen Verfahren auf
100 Teile Natriumkarbonat mindestens 180 Teile Kochsalz von 969,
Na Cl-Gehalt gebraucht werden. Bei Anwendung der stetigen Regene-
rierung der Laugen werden nur 115 bis 120 Teile Kochsalz verbraucht,

1) Bei der Destillation einer so konzentrierten Salmiaklosung, wie sie nach
dem geschilderten Verfahren erhalten wird, ist es auch vielleicht moglich, dieselbe
mit Kalziaomkarbonat zu destillieren, namentlich wenn solches in Form von
Kaustisierungsschlamm zur Verfigung steht. Es wird dann auch direkt Ammon-
karbonat erhalten. Uber dies Verfahren siehe Kapitel VI.
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entsprechend einer Ersparnis von ca. 60 kg Salz auf 100 kg Soda. Fir
Fabriken, welche ibr Salz weither beziehen miissen, tritt somit bei einem
Salzpreise von 1 M. fiir 1 hk eine Ersparnis von 60 Pf. fur 1 hk Soda
ein. Bei den unmittelbar in der Nihe von Steinsalzlagern belegenen
Fabriken betrigt die Ersparnis naturlich nur sehr wenig. Aus dem
alleinigen Grunde, das Salz zu ersparen, wiirde ich das Verfahren auch
nicht vorschlagen, aber die anderen Vorteile sind geniigend, um es an-
zuwenden.

Ebense empfiehlt sich das Verfahren in den Fillen, wo man den
Salmijak direkt zur Chlorgewinnung benutzt, also zu den Verfahren von
Mond, Solvay und anderen. Im Jahre 1886 hat Jarmay in North-
wich ein englisches Patent!) erhalten auf ein Verfahren zur Wiederein-
fithrung der Mutterlaugen der Ammoniaksodafabrikation in die Fabrikation
unter Gewinnung von krystallisiertem Chlorammonium. Nach diesem
Patent soll die Mutterlauge stark abgekuhlt werden, sodal Salmiak zur
Ausscheidung gelangt, dann wird Kochsalz zugesetzt und wieder abge-
kiihlt, worauf nochmals Salmiak auskrystallisiert. Hiermit wird ab-
wechselnd fortgefahren und schlieflich geht die Losung, welche nun viel
Kochsalz neben wenig Salmiak enthdlt, in den Ammoniaksodabetrieb
zuriick.

Dieser Vorschlag ist im ganzen nichts als eine Umgehung des dem
Verfasser patentierten Verfahrens, welches oben beschrieben ist.

Die Anwendung von Ammonkarbonat fehlt bei Jarmay; indessen
ergibt sich mit Notwendigkeit, daB derselbe auch dieses in die Laugen
einfuhren mufl. Wenn er die mit Kochsalz behandelten, abgekiihlten
Laugen anstatt Sole in den Betrieb der Ammoniaksodafabrikation ein-
fuhrt, so muB er auch Ammoniak in dieselben leiten, und es tritt dann
ganz bestimmt ein Zeitpunkt ein (bei der Karbonisation), in welchem
alles Ammoniak in Ammonkarbonat verwandelt ist. Dann hat Jarmay
das Verfahren des Verfassers voll und ganz in Benutzung genommen,
nur hat er die Operation, welche ich in einem Male vornehme, in zwei
Phasen geteilt. Das bedeutet nur eine Verschlechterung ieines Ver-
fahrens. Da das Ammonkarbonat eine starkere Ausfallung des Salmiaks
bewirkt und da dasselbe doch einmal in die Lauge eingefubrt werden
muB, nehme ich diese Einfithrung zu gleicher Zeit mit der Einwirkung
des Kochsalzes vor. Die technische Ausfuhrung wird dadurch ungemein
vereinfacht und aller sich abscheidende Salmiak auf einmal erhalten.
Bei Jarmay wirde die vorerwihnte Mehrausfdllung des Salmiaks,
welche durch Ammonkarbonat bewirkt wird, erst wahrend der Karboni-
sation eintreten, sie wird dann nur schiidlich sein, da das Bikarbonat

'y Engl. Patent No. 10 419, 1886.
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dadurch verunreinigt wird. Eine kleine Modifikation hat Jarmay in-
sofern noch vorgenommen, als er die Behandlung mit Salz mehrmals
wiederholen will, nachdem er die Fliissigkeit vom Salmiak getrennt hat.
Ich habe iiber diesen Punkt bei Ausarbeitung meines Verfahrens zahl-
reiche Versuche gemacht und dadurch den Beweis erhalten, da8 diese
Behandlung absolut nichts niitzt. Jarmay wird dieses Verfahren in
der Praxis sicher nicht anwenden, da es sehr teuer ist und gar keinen
Zweck hat. Wenn die Lauge einmal in der Wirme (bei ca. 50°) mit
Salz gesdttigt und dann stark abgekiihlt wird, so genugt das fiir die
Abscheidung des Salmiaks vollkommen. Eine so behandelte Losung
nimmt bei etwas hoherer Temperatur wohl noch ein wenig Salz auf,
scheidet dieses jedoch bei Abkuhlung wieder aus, ohne da8 Salmiak
abgeschieden wird. Jarmay hat die fraktionierte Behandlung mit Salz
wohl nur deshalb angegeben, um dadurch die auffallende Ahnlichkeit
seines Verfahrens mit dem meinigen etwas zu verdecken!).

Die Abscheidung von Salmiak durch Abkiihlung und Zufihrung
von Kochsalz wird von L. Mond in Northwich im groSen angewandt,
cf. achtes Kapitel.

Statt des Kochsalzes kann man auch andere Natriumsalze mittels
des Ammoniakverfahrens in Soda umwandeln. Es sind verschiedene
Patente in dieser Richtung genommen, so z. B. von Gerlach, indes ist
kein Verfahren in praktischen Betrieb gelangt. Kochsalz ist das billigste
Natriumsalz und infolge seiner Loslichkeitsverhaltnisse auch das am
besten sich eignende fiir das Ammoniakverfahren.

Eine originelle Idee ist der Vorschlag de Grousilliers, das
Ammoniaksodaverfahren, statt in wiBriger, in alkoholischer Losung aus-
zufuhren. Dies Verfahren hat indes keinen Erfolg gehabt, auch nicht
bei der Anwendung auf Pottascheherstellung aus Chlorkalium.

Es sind ferner eine Menge Verfahren vorgeschlagen, welche be-
zwecken, den Ammoniaksodaproze mit anderen Verfahren zu verbinden.
Z. B. Kombinationen der Ammoniaksodafabrikation mit dem Leblanc-
prozeB und der Leuchtgasfabrikation. Hierher gehiren die Patente von
Claus, von Schaffner & Helbig, Parnell & Simpson und anderen.
Der vorhandene Raum verbietet, niher auf diese Vorschlige, die viel-
fach ganz interessant sind, einzugehen. Erfolg hat auch, so weit bekannt
geworden ist, keines dieser Verfahren gehabt.

1) Die Anmeldung Jarmays auf sein Verfabren zum Deutschen Patent ist
auf meinen Einspruch abgewiesen.
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Berechnung der Grofse der Fallapparate fiir die Produktion
von 10000 kg Soda in 24 Stunden.
Fiir eine Produktion von 10000 kg Soda in 24 Stunden nimmt

man ein System von 4—6 einfachen Kesseln.
Im ersteren Falle wiirden die Dimensionen eines Kessels betragen:

r

Durchmesser des zylindrischen Teils . . . . . = 2900 mm

Durchmesser des komischen Teils am unteren Ende = 600 -

Hohe des zylindrischen Teils. . . . . . . .= 2300 -

Hohe des konischen Teils . . . . . . . . .= 1500 -

‘Wolbung des oberes Bodens . . . . . . . .= 500 -
IRl Die nebenstehende Skizze, Fig. 54, macht die
; §  Form des Kessels anschaulich.

Der Inhalt des konischen Teiles betrigt = 4,13 cbm
Der Inhalt des Zylinderquerschnittes
ist 6,6 qm, wenn der Inhalt im
Zylinder 1500 mm hoch steht, so
ergeben sich . . . . . . . .=990 -
Summam

1500t 2500 ——

Die Zeit, in welcher der Inhalt eines Fill-

Fig. 54. kessels fertig karbonisiert wird, schwankt je nach

Art des Betrieches. Es soll im vorliegenden Fall
gerechnet werden, daf eine Charge rund 18 Stunden dauert, also die
Fillung, vollige Sattigung, Abkithlung und Entleerung. Dann konnen
mit 4 Kesseln in 24 Stunden rund 5 Chargen fertig gestellt werden.
Man kann bei forcierter Arbeit, und wenn die Kiihlung schnell zu er-
reichen ist, eine Charge in 12 Stunden fertig stellen, es soll aber hier
die Anlage reichlich grof gerechnet werden. Man kann dann die
Kohlensiuregase besser ausnutzen, auflerdem ist auf diese Weise Reserve
vorhanden und man ist stets sicher, lange genug kuhlen zu koénnen.
Letzteres ist fir den Sommer wertvoll.

Funf Chargen a rund 14 chm Fiillung ergeben 70 chm. Das ist
die in Kapitel II 8. 81 berechnete Menge “der ammoniakalischen Sole,
welche fiir 24 Stunden zu verarbeiten ist. Jeder Kubikmeter Sole muf
143 kg Soda ergeben.

Wenn die Sole in dem zylindrischen Teile der Fillkessel 1500 mm
hoch steht, so ist noch 1 m des Zylinders frei. Falls also durch die
eingeleiteten Gase die Fliissigkeit derart ausgedehnt wird, daB sich das
Niveau um 300—500 mm hebt, so sind immer noch 5—700 mm freier



Grofe der Fallapparate. 157

Raum im Zylinder vorhanden. Das geniigt, um ein Mitgerissenwerden
der Losung zu verhiiten. Der Abgangsstutzen fiir die abziehenden Gase
befindet sich noch 2—300 mm {iber dem zylindrischen Teile. Wenn
geringe Mengen der aufspritzenden Flussigkeit aber dennoch mitgehen,
so hat das nicht viel zu sagen.

Es wird mehrfach angegeben, daf zuweilen ein Aufschiumen der
Fliissigkeit in den Fallkesseln vorgekommen sei. In diesen Fillen ist
dann eine griBere Menge Lsung aus einem Kessel in den anderen iiber-
gegangen. Ich habe selbst einen derartigen Vorgang im Betriebe nie
bemerkt. Ich nehme an, daB bei jenen Vorkommen Unregelmifigkeiten
im Betriebe zu Grunde gelegen haben. Man hat vielleicht die betreffenden
Fiallkessel zu hoch gefiillt oder der Kompressor ist zu schnell gelaufen.
Moglicherweise kann auch eine Verstopfung vorgelegen haben. Eine
solche bewirkt dann zwischen der verstopften Stelle und dem Kompressor
die Ansammlung einer hoher als auf den gewthnlich herrschenden Druck
komprimierten Gasmenge. Wenn dann die Verstopfung sich plotzlich
unter dem Einfluf des stérkeren Druckes ldst, so kann die nun auf
einmal sich ausdehnende Gasmenge leicht ein Ubersteigen der Fliissigkeit
herbeifithren. Genau wie eine Verstopfung wirkt auch ein unachtsamer
Weise geschlossen bleibendes Ventil und dessen dann erfolgende schnelle
Offnung.

Es soll nun der Gegendruck, welchen die Gase in der Fillung zu
iiberwinden haben, berechnet werden. Die Losung steht in jedem Fill-
kessel insgesamt 3000 mm hoch. Da das Einflufrohr 200 mm iiber dem
Boden des Konus endet, so bleibt nur eine Hohe von 2800 mm, durch
welche die Gase hindurch missen. Fiir die 4 Kessel des Systems be-
tragt die zu iberwindende Fliissigkeitssaule demnach 11,2 m.

Das spezifische Gewicht der Liosung ist in den einzelnen Fall-
kesseln verschieden. Die einlaufende ammoniakalische Salzlgsung, deren
Ammoniak vollig in Ammonkarbonat verwandelt ist, hat rund 1,190 spe-
zifisches Geewicht; dasselbe steigt im Verlauf der Sattigung bis auf 1,250
und bleibt in dieser Hohe. Allerdings ist das spezifische Gewicht der
klaren, vom Bikarbonat getrennten Losung nicht so hoch; diese Losung
hat am SchluB der Fallung nur ca. 1,130 spez. Gew. Die in den Fill-
kesseln befindliche Lisung enthdlt jedoch simtliches Bikarbonat suspen-
diert und dieses wirkt dann ebenso wie geloste Salze auf das spezifische
Gewicht. Durchschnittlich muB man also fur die Fliissigkeit in den
Fillkesseln 1,220 spez. Gew. rechnen.

Ich rechne das spezifische Gewicht der Flussigkeiten vor dem
Einblasen der Gase, denn es wird ja deren Fliissigkeitsséule berechnet.
Durch das Einblasen der Gase wird allerdings die Hohe der Fliissig-
keitssdule vergroBert, aber dann ist auch durch die in der Flussigkeit
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suspendierten Gase das spezifische Gewicht vermindert. Der Fliissigkeits-
druck bleibt also immer etwa der gleiche.

Es, war oben eine Fliissigkeitssdule von 11,2 m berechnet. Durch
Multiplikation dieser Zahl mit dem spezifischen Gewicht von 1,220 er-
gibt sich eine Wassersaule von 13,6 m = rund 1,36 Atm. Das ist also
der Gegendruck in den Féllkesseln. Dazu kommt der Druck, den die
Gase durch Reibung in den Rohren und Ventilen erfahren mit 0,3 Atm.
und der Gegendruck in der Ammoniakabsorptions- und in der Wasch-
kolonne mit zusammen 0,6 Atm. Im Ganzen ergibt sich also ein Gegen-
druck von 1,36 + 0,3 + 0,6 == 2,26 = rund 2,3 Atm. Uberdruck in der
Rohrleitung vor dem ersten Fallkessel.

Bei Solvays Kolonnen ist nach den verschiedenen Angaben der
Gegendruck = 11/,—21/, Atm,

Nun ist im vorliegenden Beispiel zu beachten, da8 die Gase des
Kalkofens nicht durch alle vier Fallkessel gehen sollen, sondern nur durch
drei. In diesem Falle geht der Gegendruck fiir den
Kalkofenkompressor, welcher das grofite Volumen zu
pressen hat, auf rund 1,9 Atm. herunter. Dazu kommt
noch rund 0,1 Atm. far den Gegendruck im Scrubber
hinter dem Kompressor und fir die Reibung vom
Kompressor bis zu den Fallkesseln. Der Kompressor,
welcher die Gase des Kalzinierofens absaugt und diese
stets in den der Reihe nach ersten Fallkessel driicken

______ ¢ mufl, hat jedoch den ganzen Druck von 2,36 Atm. zu
a uberwinden. Dazu auch noch 0,1 Atm. fiir Gegendruck
Fig. 5. im Scrubber und Rohrleitung. Dieser Kompressor hat

N
N
F200-+——2200 ——A500

aber auch nur ein geringeres Volumen zu pressen.

Der Gesamtdruck, den die Kompressoren zu iiberwinden haben,
ist also 2,0 bezw. 2,4 Atm. Uberdruck.

Bei der Anwendung eines Systems von 6 Fallkesseln fiir die Pro-
duktion von 10000 kg Soda in 24 Stunden kann man folgende Dimen-
sionen tir die einzelnen Kessel rechnen (siche auch nebenstehende
Skizze Fig. 55).

Durchmesser des zylindrischen Teiles = 2750 mm
Durchmesser des konischen Teiles unten = 600 -
Hohe des zylindrischen Teiles . = 2200 -
Hohe des konische Teiles = 1200 -
‘Wolbung des oberen Bodens = 500 -

Der Inhalt des Konus betrigt . . = 3,02 chbm
Der Inhalt des zylindrischen Teiles auf 1‘300 mm
Hohe betragt, da der Querschnitt = 5,94 qm ist = 6,12 -
Summa 9,14 cbm
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Fir jede Charge kann man 18 Stunden rechnen; es kinnen also
mit den 6 Kesseln 8 Chargen in 24 Stunden fertig gestellt werden.

Acht Chargen 4 9 cbm Fiillung ergeben 72 chm; 70 cbm ammo-
niakalische Sole miissen in 24 Stunden verarbeitet werden.

Wenn die Sole im zylindrischen Teile der Fallkessel 1200 mm
hoch steht und sich beim Einblasen der Gase um rund 300—500 mm
hebt, so bleiben noch 5—700 mm freier Raum, wozu noch die Hihe
des oberen gewdlbten Bodens kommt. Hier gilt sonst dasselbe, was
vorhin bei dem Vierkesselsystem in dieser Hinsicht gesagt ist.

Der hydrostatische Gegendruck berechnet sich folgendermaBen.

In jedem Fillkessel steht die Flussigkeit im ganzen 2400 mm
hoch; davon gehen aber 200 mm ab, da das Xinblaserohr in dieser
Hohe iiber dem Boden mundet. Es bleiben also fiir jeden Kessel
2200 mm; das macht auf die 6 Kessel des Systems 13,2 m. Hieraus
berechnet sich durch Multiplikation mit 1,220 (dem spez. Gewicht der
Losung wie oben) eine Wassersiule von 16,1 m = rund 1,6 Atm.
Rechnet man dazu den Widerstand fiir Reibung in den Rohren und
Gegendruck in der Ammoniakabsorptions- und der Waschkolonne mit
zusammen 1,0 Atm., so hat der Kalkofenkompressor 2,3 Atm. und der
Kalzinierofenkompressor 2,6 Atm. Uberdruck zu iiberwinden. Beim
Sechskesselsystem wiirde man eventuell die Kalkofenkohlensaure nur
durch vier Kessel gehen lassen. Der Gegendruck ist also bei dem
System von 6 GefaSen um (0,3 Atm. hoher als bei dem Beispiel von
4 Gefdflen.

Man kann selbstverstandlich auch bei dem Sechskesselsystem durch
versnderte Dimensionen erreichen, daB der hydrostatische Druck nicht
hoher ist als bel Anwendung von 4 Kesseln. Es ist uberhaupt mdaglich,
fir ein und dieselbe Produktion ganz verschiedene Kesseldimensionen zu
nehmen, obne daf man gerade ein besonderes System als das durchaus
beste bezeichnen konnte. Ortliche Umstdinde mussen stets berucksichtigt
werden.

Berechnung der in den Fillapparaten frei werdenden Warme
und Kithlung der Apparate.

Die frei werdende Wiarme entsteht infolge der Absorption von
Kohlensdureanhydrid, welches, im gasformigen Zustand eingefiihrt, sich
in der Sole lost und mit dem Ammonkarbonat zu Bikarbonat verbindet.
Letzteres setzt sich dann sofort mit dem Chlornatrium zu Natrium-
bikarbonat um, welches zum groBten Teil ausfallt. Es spielen sich hier
recht komplizierte Vorginge ab, welche in thermochemischer Hinsicht
noch der niheren Aufklirung bediirfen. Man begeht indes wohl keinen
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grofen Fehler, wenn man nur die frei werdende Warme berechnet,
welche durch Absorption von gasformiger Kohlensiure in Wasser
entsteht.

Je nach der Beschaffenheit der in die Fiallapparate gelangenden
ammoniakalischen Sole ist die Menge der Kohlensiiure, welche in den
Fillapparaten absorbiert werden muf, verschieden groB. Es kommt
darauf an, ein wie groBer Teil des in der ammoniakalischen Sole ent-
haltenen Ammoniaks schon vorher in Karbonat verwandelt ist. Dieser
Teil ist in den verschiedenen Fabriken verschieden groS.

Dem gewihlten Beispiel entsprechend und gemif den Berechnungen
iiber die frei werdende Wirme in der Ammoniak-Absorptionskolonne
(cf. Kapitel II) soll angenommen werden, da# simtliches Ammoniak der
ammoniakalischen Sole bereits in einfaches Karbonat verwandelt ist,
wenn die Sole in die Fillapparate gelangt.

Es ist in Kapitel II gerechnet, daB auf 10000 kg Soda 4900 kg
Ammoniak in der ammoniakalischen Sole vorhanden sind. Diese 4900 kg
verlangen zur Verwandlung in Ammonbikarbonat rund 12 700 kg Kohlen-
sdure, von welcher Menge die Hilfte bereits gedeckt ist. Es miissen
also noch rund 6350 kg Kohlensdure per 24 Stunden in den Fill-
apparaten absorbiert werden.

Die Losungswirmé des Kohlensdureanhydrids ist 127 ¢. fur 1 kg,
es ergeben sich demnach hier 6250 >< 127 = 793 750 c., welche durch
die Kithlung weggenommen werden miissen.

Bei Anwendung von Kiihlschlangen, welche in einer Fliissigkeit
liegen, ist die Wirmeiibertragung in das Kiihlwasser eine ziemlich hohe.
Aber man muB beriicksichtigen, daf die in der Lisung gewissermafen
suspendierten Gase storend wirken; ferner muf die Losung moglichst
auf die Temperatur des Kithlwassers gebracht werden. Man kann daher
nur eine sehr geringe durchschnittliche Temperaturdifferenz rechnen.

Bei der Kiihlung der Fiallkessel von auBien kiihlt sich das Kiihl-
wasser, wenn es in diinner Schicht an den Gefifen herabrieselt, durch
Verdunstung ab. Man kann hier, besonders bei stirkerem Luftzug, einen
besseren Effekt erzielen als in Schlangen.

Storend wirkt bei allen Arten der Kiihlung der Umstand, daB sich
die Kuhlfiachen durch Ansatz von Natrium- und Ammonbikarbonat in-
krustieren, wodurch die Warmeiibertragung leidet. Der von Flussigkeit
freie obere Teil der Fdllkessel ist gewthnlich mit einer einige Zenti-
meter dicken Schicht von fast reinem Ammonbikarbonat bedeckt, welche
eine Warmeubertragung fast verhindert. Der untere, stets von der
Flussigkeit bespiilte Teil setzt auch Krusten an, indessen losen sich
dieselben bei jeder neuen Fiillung zum Teil wieder auf, sodaB hier die
Kruste nicht zu stark wird. Wenigstens dauert es lingere Zeit, bis
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sich eine so starke Kruste bildet, daB die Kiihlung gehindert wird.
Diese Krusten bestehen hauptsidchlich aus Natriumbikarbonat.

Wie grof die Leitungsfahigkeit der inkrustierten Wandungen ist,
kann man kaum schatzen. Aus der Praxis weil man aber bestimmt,
daff die Kuhlung solcher Kessel durch Berieselung von auflen geniugt.
Man kann den Inhalt der Fallkessel auf diese Weise nahezu auf die
Temperatur des Kiuhlwassers bringen.

Wenn die Inkrustierungen zu stark werden, so muB naturlich von
Zeit zu Zeit eine Reinigung stattfinden. Man kocht dann den Kessel
mit Dampf aus. Bei den mir bekannten Anlagen war ein solches Aus-
kochen nur seltener notig.

Die von Flissigkeit bespulte Fliche der Fallkessel, welche als
Kuhlflache bei AuBenberieselung gerechnet werden kann, ergibt sich fur
das vorliegende Beispiel aus folgender Rechnung.

Vom zylindrischen Teil der Fallkessel kann nur der Teil gerechnet
werden, welcher mit Flissigkeit gefullt wird. Beim Vierkesselsystem
steht die Flussigkeit nach Einleiten der Gase rund 1800 mm?!) hoch.
Der Umfang betragt beim Durchmesser von 2900 mm?) — 9110 mm, die
innen von Losung umspulte Mantelfiache betragt also 1800 >< 9110
= 16,4 qm.

Der konische Teil der Kessel wird von dem niederrieselnden
Wasser nur zum Teil benetzt, man kann daher den Konus als Kiuhlflache
fur die Wasserkuhlung auBer acht lassen.

Die Kuhlflache, welche bei der Berieselung mit Kuhlwasser in
Betracht kommt, betragt also fur die vier Kessel eines Systems rund
65 qm.

Bei der Wahl einer Kuhlschlange kann man diese Zahl von 65 qm
Kuhlflache fur 10000 kg Soda in 24 Stunden zu Grunde legen. Man
tut aber gut, eine groBere Reserve zu rechnen, besonders wenn Kuhl-
wasser von niedrigerer Temperatur nicht zur Verfugung steht.

Bei dem auf S. 158 berechneten Sechskesselsystem betragt die
innen von Flussigkeit bespulte Mantelflache des Zylinders rund 12,9 qm
fur jeden Kessel, im ganzen also rund 77 qm. Die Kuhlflache ist hier
also etwas grofer als beim Vierkesselsystem.

Es ist schon oben bemerkt, daf erfahrungsgemal die Kuhlung der

1y ef. 8. 156.

?) Das ist der innere Durchmesser. Der aulere Durchmesser betragt
ca. 20mm mehr, das soll indes vernachlissigt werden, ebenso wie auch keine
Rucksicht darauf genommen wird, daf am Mantel befindliche Stutzen etc. einen
Teil der Kihlflache fortnehmen. Es handelt sich auch hier nur um annihernde
Werte.

Schreib. 11
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Fillkessel von auBlen gentigt, um den Inhalt auf nahezu die Temperatur
des Kiihlwassers zu bringen. Die Kiihlung wird aber nicht allein durch
das Kiihlwasser bewirkt (auch nicht bei Schlangenkiihlung im Innern
der Kessel), sondern es tragt auch die Expansion der Kohlensduregase
mit dazu bei. Ebenso verschwindet auch ein grofer Teil der frei
werdenden Warme wihrend der langen Zeit der Sattigungsdauer durch
Wiarmeabgabe an die Luft.

Wie viel Wirme durch die sich expandierenden Gase und durch
die Luftkiihlung fortgenommen wird, ist schwer zu sagen. Die be-
treffenden Mengen sind auch sehr verschieden nach Art des Betriebes
und nach der Witterung. Selbstverstindlich nehmen Kalkofen- oder
Kalzinierofengase, welche auf ca. 6 Atm. komprimiert sind, bei der
Expansion mehr Wirme fort, als solche, die mit nur ca. 2 Atm. Uber-
druck eintreten. Ferner kommt es auf den Druck an, mit welchem die
Gase aus dem letzten Fallkessel austreten. Auch die Temperatur, mit
welcher die Gase in die Fallkessel ein- und austreten, spielt eine Rolle.

Die Witterung ist von EinfluB bei der Luftkihlung, welche so
lange in Funktion ist, bis die Wasserkuhlung beginnt. Die Dauer der
letzteren ist sehr verschieden, sie kann 20—80°9/, der Chargendauer
ausmachen.

Fabriken, welche mit Fallkesseln von sehr groBem Durchmesser
und entsprechender Hohe arbeiteten, haben absichtlich mit sehr hohem
Gegendruck, bis zu 6 Atm., gearbeitet. Das geschah allein aus dem
Grunde, um die Kihlung kriftis durch die Expansion der Gase zun
unterstutzen. Es ist teilweise Sache der Kalkulation, ob eine solche Kihlung
vorteilhafter ist oder die Aufstellung einer besonderen Kihlmaschine,
welche das Kuhlwasser auf eine sehr tiefe Temperatur, vielleicht 20,
zu bringen hat. Ich mochte letzteres vorziechen; man hat die Kiithlung
dann jederzeit mehr in der Hand.

Ferner ist auch folgendes zu beachten. Wenn die Gase von den
Kompressoren durch eine groBere Reihe von Kesseln gepreBt werden,
damit der hohe Druck von 6 Atm. herauskommt, so expandieren sie
nach und nach in jedem Kessel. Die Abkiuhlung verteilt sich also
auf samtliche Kessel des Systems. Es werden also unter Umstinden
auch Kessel gekuthlt, welche noch hohere Temperatur behalten sollen.
Es ist aber wiinschenswert, die Kiihlung stets in dem am meisten
gesattigten Kessel zum SchluB der Charge gewissermaBen zu konzen-
trieren. Das kann man auf diese Weise aber nicht erreichen. Man
konnte sich eventuell helfen, indem man einen Receiver vor dem Fall-
system aufstellt, in welchen die Gase mit hohem Druck eingepreBt
werden. Zwischen Receiver und Fallkessel wird dann ein Reduzier-
ventil eingeschaltet, welches den Druck, z. B. von 6 Atm. auf 2 Atm.,
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vermindert!). Auf diese Weise kommen sehr stark gekiihlte Gase in den
ersten Fillkessel und bewirken hier die gewiinschte intensive Kihlung.

Indes ist eine solche Arbeit schon etwas kompliziert und Reduzier-
ventile sind nicht sehr zuverldssig. AuBerdem ist es nicht angenehm,
wenn die groflen Kompressoren auf 6 Atm. komprimieren miissen; man
hat mehr Reparaturen. Einfache Kompressoren arbeiten auch unvorteil-
haft bei hohem Druck, da dann die schddlichen R#ume sehr stark
wirken. Man miiite schon, um vorteilhafter zu arbeiten, sogenannte
Compound-Kompressoren anwenden; die Anlage ist dann aber teuerer.

Ich mochte aus den vorstehend angegebenen Griinden glauben, da8
die Anschaffung einer hesonderen Kuhlmaschine rentabler ist. Das hat
zudem den Vorteil, da8 deren Arbeit auch der Kiihlung in der
Ammoniak-Absorption, der Destillation und der Kalzination zu Gute
kommt.

Schlufibetrachtung zum dritten Kapitel.

Bei den ersten Versuchen zur Einfuhrung der Ammoniaksoda-
fabrikation sind gerade bei der Fillung des Bikarbonats grofe Schwierig-
keiten aufgetreten. Einesteils waren dieselben mechanischer Natur; es
traten Verstopfungen ein in den Kolonnen und in den Rohrleitungen,
und infolge dessen so zahlreiche Betriebsstorungen, daf die Fabrikation
ganz unrentabel wurde und der Betrieb geschlossen werden mufite. Auch
Solvay hat hierunter anfangs zu leiden gehabt, denn, wie schon oben
bemerkt ist, wird von der Erfindung des Féllturmes an sein Erfolg
datiert. Das heiBt also, daB es mit den vorher benutzten Apparaten
nicht gelungen war, die Fallung auf befriedigende Weise durchzufuhren.
Schwierigkeiten mechanischer Natur hei der Fallung haben auch die
Luftpumpen verursacht.

Es hat wohl allen denjenigen, die sich mit der Errichtung von
Ammoniaksodafabriken beschaftigt haben. grofe Muhe verursacht, die
mechanischen Schwierigkeiten zu uberwinden, und zwar konnte es nur
gelingen durch Versuche im groBien in der Praxis. Denn nur auf theore-
tischem Wege oder durch Experimente im kleinen ist es z. B. mnicht
moglich, die richtige Konstruktion einer Kolonne zu finden. Da ist es
also kein Wunder, wenn einige Fabriken ganz gescheitert sind, und
andere mehrfach nmbauen muBten, bis sie das Richtige trafen.

Anders ist es mit dem chemischen Teile. DaB auch in diesem
Punkte vielfach total falsch verfahren ist, liegt daran, daf} sich viele
Techniker nicht klar genug gewesen sind uber die chemischen Vor-

1) Hierbei ist vorausgesetzt, daB das Fallsystem derart eingerichtet ist, da
nicht mehr als 2 Atm. Gegendruck entstehen.
11
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ginge. Das hatte eigentlich nicht vorkommen darfen, bei sorgfaltiger
Priifung wirde schon durch das Experiment der richtige Weg gefunden
sein. Der chemische Teil ist eben auf vielen Fabriken stark vernach-
ldssigt worden, wodurch zuweilen ginzlicher MiBerfolg eingetreten ist.
Im besten Falle hat die betreffende Fabrik viel ungiinstiger gearbeitet,
als sie mit den Apparaten, die sie hatte, arbeiten konnte. Die Schuld
hieran hat mehrfach daran gelegen, daf man glaubte, die Ammoniak-
sodafabrikation sei mehr eine Sache des Ingenieurs als des Chemikers,
infolgedessen wurde mehrfach die Leitung zu einseitig in die Hand von
Ingenieuren gelegt, die nicht geniigende chemische Kenntnisse hatten.
Es haben aber auch Chemiker von Fach zuweilen den chemischen Teil
stark vernachlassigt.

Das Gesagte gilt mehr oder minder fiir alle Teile des Ammoniak-
sodaprozesses, die Folgen ungenugender Berucksichtigung der chemischen
Teile zeigen sich jedoch sehr stark gerade bei der Fallung. Ferner
beeinfluBt ein falsches Arbeiten an dieser Stelle wieder andere Stationen
sehr stark, und es scheint mir daher richtig, diese Punkte hier etwas
ausfihrlicher zu besprechen.

Zunichst kommt in Betracht die Warmeentwickelung bei der
Ammonbikarbonatbildung. Dieser Umstand ist meistens zuerst garnicht
berucksichtigt; es scheint, dal vielfach das Auftreten so starker Warme-
entwickelung die betreffenden Techniker formlich uberrascht hat, denn
an den ersten Konstruktionen fehlten die Kuhlvorrichtungen ganzlich,
oder waren ganz ungenugend. Solche Falle sind mehrfach vorgekommen.
Schon beim Experiment im kleinen hatte die Warmeentwickelung als
solche auffallen mussen, die Grofle derselben konnte dann durch ein-
fache Berechnung festgestellt werden. Das Nichtvorhersehen der starken
Warmeentwickelung ist allerdings entschuldbar, da die Thermochemie
noch heute auf vielen Hochschulen stark vernachlassigt wird, geschweige
denn in friheren Jahren.

Die Warmeentwickelung in den Fallapparaten hat anfangs grofle
Storungen verursacht, namentlich dann, wenn die ammoniakalische Sole
fast nur freies Ammoniak enthielt. Durch zu starke Erhitzung bei un-
geniigender Kuhlung kam es stets vor, dal sich Ammonkarbonat ver-
fliichtigte und die Robrleitungen verstopfte. Die Absorption ging uber-
haupt bel zu grober Warme der Losung schlecht vor sich. Vielfach lieB
sich wohl dieser Fehler ziemlich leicht durch nachtragliche Einrichtung
von Kuhlvorrichtungen verbessern; bei einigen Apparaten war das indes
nicht angangig, sodaB groBe Anderungen nétig waren.

Wahrend man zuerst nur auf dem Wege starkerer Kuhlung in den
Fallapparaten Abhilfe zu schaffen versuchte, wurde spater ein ratio-
nelleres Verfahren eingeschlagen, indem man die ammoniakalische Sole
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schon vor dem Eintritt in die Fallapparate starker mit Kohlensaure
anreicherte. Das ist z. B. auch aus den Solvayschen Patenten zu er-
sehen. Kin derartiges Verfahren ist entschieden vorzuziehen gegenuber
dem mechanischen Mittel, die Kohlensauregase viel starker zu kompri-
mieren, als notig ist, nur um auf diese Weise zu kuhlen.

Sehr wesentlich fur einen guten Betrieb der Fallung ist ein mog-
lichst hoher Gehalt der Kalkofengase an Kohlensaure. Es ist allerdings
nicht so einfach, einen Kalkofen ohne weiteres zu verbessern, aber
jedenfalls ist es durchaus erforderlich, den Kalkofenbetrieb aufs sorg-
faltigste chemisch zu uberwachen. Das ist leider nicht immer genugend
geschehen, obwohl es stets leicht durchzufuhren gewesen ware.

Wie wichtig der hohe Gehalt der Kalkofengase ist, laBt sich ein-
fach durch Berechnung nachweisen!). Um die Kohlensaure fur 10 000 kg
Soda zu liefern, sind erforderlich rund 11000 cbm Kalkofengas, wenn
der Gehalt an Kohlensaure 309, betragt und die entweichenden Gase
noch 59, Kohlensaure enthalten. Geht dieser Gehalt auf 259/, zuruck,
s0 gebraucht man schon ca. 14 000 cbm und bei 209, ca. 20 000 cbm
Kalkofengas. Die Luftpumpe hat also starkere Arbeit, wodurch pro
10000 kg Soda 500 bezw. 1000 kg XKohlen mehr gebraucht werden.
Ebenso sind die Fallapparate um so weniger leistungsfahig, je geringer
der Gehalt an Kohlensaure in den Gasen ist. Allein durch Verbesserung
des Kalkofenbetriebes sind mit demselben Kraftverbrauch bei der Luft-
pumpe in denselben Apparaten 10—20 9, Soda mehr hergestellt.

Hierher gehort auch der Grad der Ausnutzung der Kalkofengase:
es ist naturlich ebenso nachteilig, wenn die Gase mit einem Gehalt von
ca. 109, Kohlensaure fortgehen, als wenn sie von Anfang an soviel
weniger enthalten. Sehr schlimm ist es selbstverstandlich, wenn beide
Fehler, also relativ geringer Gehalt der zugeleiteten und relativ hoher
Gehalt der abgehenden Gase an Kohlensaure, zusammentreffen. So ist
es wohl vorgekommen, da8 nur 509, und weniger der in den Kalkofen-
gasen enthaltenen Kohlensaure ausgenutzt wurden.

Da auch bei den besten Einrichtungen immer noch Spuren von
Ammoniak mit den Gasen verloren gehen und dieser Verlust in bestimmtem
Verhaltnis zum Gesamtquantum der Gase steht, so liegt auf der Hand,
daB der Ammoniakverlust bei schlechten Kalkofengasen und schlechter
Absorption groBer ist als bei guten Gasen und guter Absorption.

Nach Pick, a. a. 0. 8. 95, soll die Ausnutzung der Kohlensauregase
im Solvayturme eine vollstandige sein, Lunge bezweifelt das und ich
schliefe mich dem an. Wenn die Gase mit einem Gehalt von 2—3 Y%,
Kohlensaure fortgehen, so kann man mit dem Resultat zufrieden sein.

1) Schon kurz in Kapitel 1 besprochen. ecf. S. 87,
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Derjenige Punkt, auf den es fiir den vorteilhaften Betrieb der
Fillung am meisten ankommt, ist die Anwendung der richtigen Lisungen.
Hier ist frither am meisten gesiindigt; es sind Falle vorgekommen, die
eigentlich sich nicht hitten ereignen durfen. Es ist schon oben aus-
einandergesetzt, welchen grofien Einflu die Konzentration der Losungen
hat. Es ist an jener Stelle indes nur nachgewiesen, wie die falsche
Zusammensetzung der Losungen auf die Ausbeute beir der Fillung
gewirkt hat, die Wirkung erstreckt sich aber auch auf andere Teile des
Ammoniaksodabetriebes.

Bei Anwendung einer ammoniakalischen Salzlosung, die nur ge-
ringen Ammoniakgehalt hat, ist der Effekt auf die Fallung der, daf die
Ausbeute eine schlechte ist, wahrend die ganze Operation der Karboni-
sierung fast ebenso lange dauert, wie bei einer stirkeren Losung, die
hohere Ausbeute gibt.

Ein niedriger Ammoniakgehalt ist mehrfach absichtlich angewendet,
weil man sich tber den Einfluf des Gehaltes nicht klar war; zuweilen
ist derselbe erst nachtraglich enstanden, indem aus der ammoniakalischen
Losung infolge der starken Erwarmung beim Karbonisieren viel Am-
moniak mit den Gasen wegging. Wie niedriger Ammoniakgehalt wirkt,
dariber ein Beispiel. Er ergaben 70 cbm einer Losung mit rund 29,09/,
Na Cl und 3,59, NH; in 24 Stunden rund 6000 kg Soda, wahrend
70 chm einer Losung mit rund 27,09, Na Cl und 7,09, NH; in der-
selben Zeit, in denselben Apparaten und mit Aufwendung derselben
maschinellen Kraft rund 10000 kg Soda ergeben. Ferner kommt der
Salzverbrauch in Betracht, derselbe betragt im ersten Talle ca. 320 kg
per %, kg Soda, im letzteren ca. 180 kg.

Das angezogene Beispiel ist aber noch nicht das auffallendste.
Viel schlimmer noch als der geringe Ammoniakgehalt hat der Umstand
gewirkt, daB man in einigen Fabriken jahrelang mit Losungen gearbeitet
hat, die zu wenig Salz enthielten, weil durch die feuchten Ammoniak-
dampfe starke Verdunnung eingetreten war. Infolge mangelhafter Kontrolle
hat man die eingetretene Verdiinnung garnicht bemerkt, es mag auch vor-
gekommen sein, daf man die Bedeutung der Verdunnung nicht erkannte
und dieselbe fur unschadlich hielt.

Ich habe es selbst bei einer neuen Anlage erlebt, daB dieselbe
ammoniakalische Laugen lieferte, welche beim Tintritt in die Fall-
apparate nur noch ca. 15 %, Na Cl und 3—4 9, NH; enthielt; mit hochster
Anstrengung waren nur 189, Na Cl zu erzielen. Die Ausbeute betrug
20—40 kg Soda!) pro cbm bel einem Salzverbrauch von 400—500 kg

1) Bs kam sogar vor, daB nur wenige Kilogramme Bikarbonat pro ehm
ausfielen.
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pro 100 kg Soda. Mir sind dhnliche Vorkommnisse von andern Fabriken
mitgeteilt. Wenn nun in solchem Falle die Ubelstinde bald erkannt
und Anderungen getroffen worden sind, so ist dagegen nichts zu sagen,
aber es ist tatsdchlich vorgekommen, daB liangere Zeit mit ganz falschen
Losungen gearbeitet ist. Mir ist das von vertrauenswiirdiger Seite ver-
sichert. Bestétigt werden solche Vorkommnisse auch durch Literatur-
angaben.

So finden sich in einem Werke von Jurisch!) Analysen uber die
Abwiisser von Ammoniaksodafabriken, aus welchen man einen Schluf
auf den Betrieb ziehen kann. Auf jedes Molekiil Natriumkarbonat,
Na, CO4, bildet sich bekanntlich ein Molekil Chlorkalzium, Ca Cl,,
welches dann in den Abwassern fortlautt, ebenso ist in letzteren das-
jenige Kochsalz enthalten, welches im Betriebe verloren geht. Das
Chlorkalzivm entspricht also dem in Soda verwandelten Cblornatrium
und aus dem Verhaltnis desselben zum fortlaufenden Kochsalz 1dBt sich
die Ausnutzung des Gesamtkochsalzes ermitteln.

Nach Jurisch war nun die mittlere Zusammensetzung der Ab-
laugen aus der Sodafabrik zu Madeleine bei Lille im Jahre 1882—83:
11Y/,° Be,

80,0 g NaCl pro 1 Liter
25,0 - CaCl, - 1 -
25,0 - Ca(OH),- 1 -
50 - CaCO; - 1 -

Hiernach kann man berechnen, daB aaf 100 kg Soda ca. 440 kg
Chlornatrium verbraucht sind; jene Fabrik hat also mit enormem Ver-
lust gearbeitet. Dabei ist noch nicht berticksichtigt, daB in dem ange-
wendeten Kochsalz schon Chlorkalzium oder Chlormagnesium vorhanden
gewesen sein kann. Dadurch wiirde das Resultat noch mehr ver-
schlechtert. Es ist indessen schon schlecht genug. Etwas besser wiirde
sich das Resultat stellen, wenn im Salz viel Natriumsulfat enthalten
gewesen ist. Dann konnte ein Teil des Chlorkalziums wdhrend der
Destillation in Gips umgewandelt und ausgefallt sein. Indessen ist in
der Analyse, die Kalkhydrat und Kalziumkarbonat angibt, von Kalzinm-
sulfat nichts angefiihrt. Ein Teil hatte in Ldsung bleiben muissen.

Man konnte es fruher nicht verstehen, weshalb Ammoniaksoda-
fabriken zur Zeit der hohen Sodapreise nicht bestehen konnten, wihrend
andere bei sehr niedrigeren Preisen prosperierten. Die eben geschilderte
schlechte Betriebsfithrung erklart das.

Die durch zu dinne Losungen bewirkte geringe Ausbeute bei der
Fallung batte hier den Einflu, dafB:

"y Jurisch, Die Verunreinigung der Gewisser, S. 23.
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. die Apparate schlecht ausgenutzt wurden,

. relativ viel Maschinenkraft,

. relativ viel Arbeit und Aufsicht,

. viel Salz

verbraucht wurde. Das sind eigentlich schon Nachteile genug, aber
damit ist deren Liste noch nicht erschopft. Hinzu kommt die Wirkung
auf die Destillation. Wenn derartige dimne Laugen, wie bei den an-
gefuhrten Beispielen, karbonisiert werden, so erhalt man selbstverstand-
lich relativ mehr Ablaugen (Filterlaugen). So entstehen z. B. fur die
Produktion von 10 000 kg Soda in 24 Stunden bei einer Ausbeute von
140 kg Soda pro cbm inkl. Waschwasser rund 80 chm Filterlauge, bei
der Ausbeute von 70 kg Soda pro chbm jedoch rund 150 cbm. Die
Menge betragt nicht genau doppelt so viel, weil sich das zum Waschen
des Bikarbonats notige Wasser nicht mit verdoppelt.

Es sind also in der Destillation auf ein und dieselbe Menge Soda
in einem Falle fast doppelt so viel Laugen zu erhitzen als im anderen.

Sehen wir nach, wie stark im Beispiel der Fabrik zu Madeleine
die Destillation belastet wurde. Die Lauge enthielt im chm 25 kg')
Chlorkalzium entsprechend rund 24 kg Soda, auf 100 kg Soda kamen
demnach 10/, = 415 cbm ablaufende Lauge, also auf 10000 kg
415 cbhm.

Man kann auskommen mit 120 cbm Ablauge und muf auskommen
mit hochstens 180 cbm. Es ist daraus zu ersehen, wie unverhdltnis-
maBig stark die Destillation belastet wird durch die Fehler, die bei der
Fallung gemacht werden. Die Apparate muBten in diesem Falle uber
doppelt so groB sein, als notig war, und dann ging eine Masse Warme
verloren. Man muB rechnen, daf die Destillierlauge mit mindestens
1200 abgeblasen wird. Rechnen wir als Durchschnittstemperatur der in
die Destillation einlaufenden Lauge 20¢ C., so betragt die Differenz
100% Man kann die spezifische Warme fiir die Destillierlaugen durch-
schnittlich mit 1,0 pro Liter annehmen, demnach nimmt jedes Liter der
ablaufenden Lauge 100 c. mit.

Eine vergleichende Berechnung des Warmeverbrauches ergibt dann
folgendes:

1. = 120 chm = 120 000 Liter a 100 c¢. = 12 000 000 c.

2. =180 - =180000 - a 100 c.== 18000000 c.
3. =415 - =415000 - a 100 c. = 41 500 000 c.

= Q0 O =

1) Uber diese Zahlen ist zwischen mir und Jurisch (Zeitschrift f. angew.
Chemie, 1898) spater eine Polemik entstanden. Dadurch wurden jedoch die von
Jurisch angegebenen und von mir benutsten Zahlen nicht berahrt. Jurisech
gibt a. a. 0. S. 181 ausdrucklich nochmals die betieffenden Zahlen als ,Mittel® an.
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Im letzteren Falle sind also 23500000 c. mehr mif den ab-
laufenden Laugen verloren gegangen als im Falle 2 und 29 500 000 e.
mehr als in 1.

Wenn man 1 kg Kohle zu 5000 nutzbaren Kalorien rechnet, so
entsprechen diese Verluste 4700 kg Kohle gegenuber einer gut arbeiten-
den Fabrik. Das ist in der Hauptsache die Folge der fehlerhaften
Betriebsfubrung bei der Fallung.

AuBlerdem sind jedenfalls auch die Wirmeverluste durch die Aus-
strahlung der Destillierkessel bei der riesigen Menge Laugen viel grifer
als bei gutem Betriebe.

Mir selbst ist auch ein Fall in der Praxis bekannt, in welchem
auf einer Fabrik infolge Fehlens der chemischen Kontrolle 330 kg Salz
auf 100 kg Soda verbraucht wurden, die Destillation wurde naturlich
dadurch ebenfalls entsprechend belastet.

Gegen die Fehler, die vorstehend geschildert sind, helfen die
besten Apparate nicht. Wenn die ammoniakalischen Laugen zu dinn
sind, so kann die beste Apparatur weder die Ausbeute erhohen noch
die Destillation entlasten.

Die zur Karbonisation verwendeten Luitpumpen.

Eine wichtige Rolle bei der Herstellung des Bikarbonats fallt den
Luftpumpen zu, welche die Gase des Kalkofens bzw. Kalzinierofens
durch die Apparate pressen. Schlechte Luftpumpen, die stets reparatur-
bedurftic sind, konnen den ganzen Betrieb verderben. Auf einigen
deutschen Fabriken sind in der ersten Zeit des Bestehens gerade durch
mangelhafte Luftpumpen sehr grofie Schwierigkeiten erwachsen. Da die
Luftpumpen bei der Fdllung Tag und Nacht obne jede Unterbrechung
laufen mussen, so ist es erforderlich, dal sie sehr gut und solide kon-
struiert sind, damit keine Stillstdinde eintreten. Stillstande bei den
Luftkompressoren bewirken die groften Storungen in den Fallkolonnen,
da sich das Bikarbonat gleich ablagert und Verstopfungen hervorruft.
Bei Luftpumpen, die haufig Reparaturen ausgesetzt sind, ist eine Reserve-
pumpe stets durchaus erforderlich. Aber auch bei guten Pumpen ist
eine Reserve sehr empfehlenswert.

Im letzten Jahrzehnt sind zahlreiche Verbesserungen an Luft-
pumpen eingefihrt. Namentlich sind durch die neuen Konstruktionen
die schadlichen Raume soweit verringert, dafl eine weitere Verbesserung
in dieser Hinsicht kaum noch moglich erscheint. Bewahrt haben sich
bei der Ammoniaksodafabrikation die Konstruktionen von Strnad,
Burckhardt und Wei, Sommeiller u. a.



170 Die Fallung des Natriumbikarbonats.

Bei Luftpumpen wirken die schidlichen Rdume bekanntlich viel
stirker als Dbei Flussigkeitspumpen, namentlich ist das bei den Kom-
pressoren der Fall, welche mit hoherem Druck arbeiten.

»Der Kolben eines Kompressors habe einen Hub von 1000 mm.
Der schidliche Raum sei 19,, entspricht also einem Raum von 10 mm
Linge. Ist nun in diesem Raum ein Gas mit einer Spannung von
6 Atm. abs. vorhanden, dann mufite man, um diese Spannung auf 1 Atm.
abs. zu verringern, einen Raum herstellen, der sechsmal so grof ist,
d. h. der Kolben miuBte einen Weg von 50 mm machen, um diesen Raum
herzustellen. Von dem Kolbenhube, der oben mit 1000 mm angenommen
wurde, bliebe fiir die Saugperiode nur ein Weg von 950 mm tbrig. Der
Kolbenweg wirde also nur mit 959, ausgenutzt.

Betragt aber der schddliche Raum 59, des vom Kolben durch-
laufenen Volumens, dann wadre der dem schddlichen Raum entsprechende
Weg 50 mm. Um das Gas von 6 Atm. abs. auf 1 Atm. auszudehnen,
mufite der Raum, also auch der Weg, um 6 .50 = 300 mm vergrossert
werden, demnach der Kolben einen Weg von 250 mm zuricklegen. Da-
durch wurde fir die Saugperiode vom ganzen Kolbenwege nur 750 mm
ibrig bleiben. Der Kolbenweg wirde also nur mit 759, ausgenutzt
werden.

Man ersieht aus vorstehender Darstellung, wie wesentlich der
EinfluB der schadlichen Raume auf den volumetrischen Wirkungsgrad
einwirkt?).“

Es ist den Ingenieuren Burckhardt und WeiB gelungen, den
Einfluf der schadlichen Réume unschddlich zu machen, wenigstens in
Rucksicht auf den volumetrischen Wirkungsgrad. Diese Erfindung be-
steht darin, daB der im schadlichen Raum am Ende der Druckperiode
befindliche Druck durch eine besondere Einrichtung auf die andere Seite
des Kolbens abgeleitet und ausgeglichen wird.

‘Wenn durch diese Konstruktion auch der volumetrische Wirkungs-
grad erhoht wird, so hat sie doch den Nachteil, dal sie einen nicht
unerheblich hoheren Kraftaufwand bedingt.

Das System des Ingenieurs Strnad, bestehend In einer sinn-
reichen Kombination von Rundschieber und Ventil, gestattet, die schid-
lichen Raume auf ein Minimum zu reduzieren. In Fig. 56 ist eine
Luftpumpe dieser Konstruktion abgebildet.

Das Gas tritt aus dem Saugraume S durch den Hohlraum s des
Rundschiebers £ in den Zylinder ¢ und von da durch den AuslaB-
kanal d des Rundschiebers in den Druckraum D. Der Austritt beginnt

1) Diese Erlauterung ist entnommen aus einer Broschiire der Maschinen-
fabrik Th. Calow & Co. uber die Luftpumpe, Patent Strnad.
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in dem Zeitpunkt, an welchem im Zylinder der Kompressionsdruck die
im Druckraum herrschende Spannung iibersteigt. Dann wird die den
Auslafkanal d schliefende Klappe k selbsttitig geoffnet. Wenn der
Kolben die Totlage erreicht, welche der Beendigung der Druckperiode
entspricht, wie dies in Fig. 56 dargestellt ist, so schlieft der Rund-
schieber den Kanal d ab und die Klappe # wird durch die Federn f
wihrend des Kolbenriickgangs geschlossen. Innerbalb der gezogenen
Grenze, d. h. wihrend der ganzen Zeitdauer des Kolbenruckganges,
kann der AbschluB der Klappe beliebig langsam erfolgen, und da kein
Uberdruck mehr vorhanden ist, kann bei groBer Hubzahl der Maschine
dieser AbschluB gerduschlos vor sich gehen. Xs ist ersichtlich, daB
diese Anordnung sehr kleine schidliche Ridume ergibt. Tatsachlich be-

—
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Fig. 56

tragen dieselben selten mehr als 1%, Zum Antrieb dieser Steuerung
dient ein einfaches, um ca. 90° gegen die Maschinenkurbel versetztes
Exzenter. Hierdurch wird erreicht, daB der Querschnitt des Saugkanals
genau in demselben Mafe sich weiter 0ffnet, als die Kolbengeschwindig-
keit zunimmt, sodaB an keiner Stelle ein Spannungsverlust eintritt.

Die Kompressoren Patent Strnad funktionieren ausgezeichnet,
dasselbe gilt von den Vakuum-Luftpumpen desselben Systems.

Um noch eine andere Konstruktion zu zeigen, gebe ich in Fig. 57
die Abbildung einer Vakuum-Luftpumpe mit Druckausgleich nach System
Koster, D. P. No. 75230. Die Wirkungsweise ist folgende:

Wenn der vollkommen entlastete Schieber in der Mittelstellung
(wie gezeichmet) steht, findet der Druckausgleich in der Weise statt,
daB die im schddlichen Raume enthaltene geprefite Gasmenge auf dem
Wege b-f-h-g nach der anderen Kolbenseite uberstromt, was aber erst
dann eintreten kann, wenn zuvor die Schieberkante ¢ den Druckkanal d
abgeschlossen hat. Man sieht daraus sofort, daf ein Zurickstromen des
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komprimierten Gases, selbst bei undichtem Riickschlagventil, nicht még-
lich ist, wodurch ein sanfter, ruhiger Schluff, allein unter dem Einfluf der
Feder, erreicht wird. Schreitet nun der Schieber in seiner Bewegung
weiter nach rechts fort, so schlieBt erzunichst den Uberstromkanal f und setzt
dann Kanal b mit Saugraum e in Verbindung, und zwar so lange, bis
der Kolben fast genau im toten Punkt ,rechts“ angelangt ist. Inzwischen
ist der Schieber in seine mittlere Lage zuriickgekehrt, wodurch der
Druckausgleich der auf der rechten Seite soeben wahrend der Kolben-
bewegung von ,links“ nach ,rechts* komprimierten und im schidlichen
Raume zuriickgebliebenen Gasmenge vor sich geht.
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Dasselbe Spiel, wie eben beschrieben, erfolgt nun umgekehrt beim
Laufe des Kolbens von ,rechts® nach ,links*.

Der Schieber ist, wie gesagt, als vollkommen entlastet konstruiert,
indem er, zwischen Schieberspiegel und einer feststehenden Deckplatte
gleitend, sauber dicht eingepaft ist.

Diese Deckplatte £ wird mittels Fedemn angedruckt, welche der
Ausdehnung des Schiebers nachgeben konnen. Arbeitet die Pumpe als
Kompressor, so nehmen die Federn den Druck auf, welchem entsprechend
sie gespannt werden.

In den Kompressoren tritt durch die Warme, welche die Gase in-
folge der Volumenverminderung abgeben, Erhitzung ein, die je nach der
Hohe des Druckes mehr oder minder stark ist. Es muf daher hier fur
eine Kuhlung gesorgt werden. Bei geringerer Erwarmung und bei
Kompressoren von kleinem Zylinderdurchmesser ist es genugend, wenn
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der Zylindermantel gekiihlt wird. Bei gréflerem Durchmesser und Druck
reicht diese #uflere Kiithlung nicht mehr aus, man muf dann innen
kihlen. Dies wird zweckmaBig bewerkstelligt durch eine kleine Pumpe,
die durch den Kompressor selbst mit bewegt wird und bei jedem Hub
kaltes Wasser in den Zylinder einspritzt. Bei jeder Luftpumpe a8t sich
eine derartige BEinrichtung nicht treffen, die Pumpe muf von vornherein so
konstruiert werden, daB sich das Einspritzwasser gut aus dem Zylinder
wegdriicken 1dBt. Bei der Einspritzung von Kiihlwasser leiden jedoch
die Zylinder mehr als sonst.

‘Wenn mit hohem Druck, also z. B. mit ca. 6 Atm., gearbeitet wird, so
empfiehlt es sich, sogenannte Compound-Kompressoren anzuwenden. Im
ersten Zylinder einer solchen Pumpe wird das Gas auf ca. 3 Atm. ge-
preft, geht dann in einen Receiver und von hier aus in den Hochdruck-
zylinder, in welchem es weiter auf 6 Atm. komprimiert wird. In jedem
Zylinder betrigt die Druckdifferenz zwischen dem angesaugten und dem
geprefiten Gas 3 Atm.

Die Kompressoren sind, wie auch die Vakuumpumpen, immer
doppeltwirkend. Sehr empfehlenswert ist die Einrichtung, die Druck-
rohre des Kompressors zuerst getrennt zu fithren und dann erst in einen
Rohrstrang zu vereinigen. Jedes der beiden Rohre erhdlt dann ein
Absperrventil, und auf diese Weise ist es moglich, beim Nachsehen oder
Reparieren eines Schiebers auf der einen Seite des Kompressors diese
abzuschliefen und mit der anderen Seite allein weiter zu arbeiten.
Dann genugt diese halbe Arbeit der Pumpe immer noch, um das Bi-
karbonat gemigend in Suspension zu halten.

Bei jeder Konstruktion laBt sich diese Anordnung micht durch-
fuhren, die von der Firma Th. Calow & Cie in Bielefeld gebauten
Strnadschen Kompressoren konnen indes stets in dieser Weise geliefert
werden. Die Einrichtung hat sich im praktischen Betriebe durchaus

bewahrt.



Viertes Kapitel.

Die Trennung des Natriumbikarbonates von
der Mutterlauge oder Filtration.

Der Zweck dieser Operation ist vornehmlich der, das Natrium-
bikarbonat in moglichst reinem Zustande zu erhalten, dasselbe soll
dann so wenig anhdngende Feuchtigkeit wie moglich besitzen.

Dieser Zweck ist an und fiir sich ziemlich leicht zu erreichen;
die Schwierigkeit besteht darin, daf man mit einer moglichst geringen
Menge von Waschwasser arbeiten muf. Je mehr Waschwasser man
gebraucht, nm so mehr Bikarbonat geht verloren, denn letzteres ist ein
in Wasser ziemlich leicht losliches Salz, wenn es auch schwerer loslich
ist als Salmiak und Kochsalz, von welchen Salzen es durch das Waschen
getrennt werden muf.

Die Trennung des Bikarbonats von der Mutterlauge wird heute
wohl nur noch auf Filtern vorgenommen. Die fruher zu diesem
Zwecke angewendeten Zentrifugen hat man mit Recht verworfen. Der
Zentrifugenbetrieb ist viel teurer und umstandlicher als die TFiltration
auf Nutschfiltern. Ferner ist beim Auswaschen in Zentrifugen eine
sehr groBe Aufmerksamkeit seitens der Arbeiter erforderlich, man muf
groBe Anspriche an deren Geschicklichkeit stellen, wenn man nicht
sehr unreine Soda erhalten oder im anderen Falle Verluste an Bi-
karbonat erleiden will. Aber auch bei der grofiten Aufmerksamkeit
und mit den besten Arbeitern wird man in Zentrifugen mehr Bikarbonat
verlieren als auf Filtern. Man vergegenwartige sich, dal man im ersteren
Falle eine Schicht von nur 10—15 em Starke auswaschen mufl, wahrend
auf den Filtern die Bikarbonatschicht 50—80 em Dicke hat. Es liegt
auf der Hand, da8 man eine dicke Schicht loslicher Salze mit weniger
Verlust auswaschen kann als eine diinne. Bei Anwendung von einfachen
Fillkesseln, also beim intermittierenden Ablassen der fertis karboni-
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sierten Losungen, tritt fir den Zentrifugenbetrieb auch noch der Ubel-
stand ein, daB man kaum eine so grofe Zahl Zentrifugen haben kann,
um den ganzen Inhalt eines grioBeren Fallkessels auf einmal aufzu-
nehmen; man wiirde daher gezwungen sein, entweder einen fertig
karbonisierten Fallkessel so lange untitig zu lassen, bis der Inhalt
zentrifugiert ist, oder man miiBte ein besonderes Vorratsgefaf fur die
zu schleudernde Masse aufstellen. Ein weiterer Nachteil des Zentrifugen-
betriebes ist der, daB der Ammoniakverlust dabei relativ sehr grof ist.
Aus diesen Grunden will ich die Zentrifugen hier nicht weiter beriick-
sichtigen.

Zunachst sollen Solvays hierher gehorige Apparate betrachtet
werden. In dem deutschen Patent vom 27. 11. 1887 sind verschiedene

14

Filter angegeben; eins derselben ist in Fig. 58 abgebildet, man mufB
sich das Rohr K in direkter Verbindung denken mit dem Ablaufrohr X
des Fallturmes. cf. Kapitel III, Fig. 27.

Solvay bezeichnet dasselbe als ein kontinuierliches Vakuumfilter,
er beschreibt es, wie folgt:

»Bei eimem grofen Betriebe sind mehrfache und unter-
brochene Filtrationen zu vermeiden. Ich habe in der Konstruktion
meines kontinuierlichen Vakuumfilters Verbesserungen angebracht,
welche aus Fig. 58—59b1) zu ersehen sind.®

,Die mit dem Bikarbonat gesittigte Flussigkeit wird in be-
liebiger Menge aus der Kolonne durch Rohr K auf das Filter
geleitet, indem man die Hahne X und Y &ffnet. Durch das
Rohr L leite ich das zum Waschen erforderliche Wasser ein. Die
Verbesserungen bestehen im folgenden:*

,1. Um das Natriumbikarbonat gleichformig auf dem Filter
auszubreiten und zu waschen, verwende ich eine drehbare durch-

1) In der Patentschrift haben die Figuren andere Nummern.
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lochte Rohre Z, welche sich durch die beim seitlichen AusfluB der
Fliissigkeit bewirkte Reaktion dreht.”

»2. Zur Erzeugung des Vakuums bediene ich mich einer
‘Wasserkolbenpumpe. Ich gebe ihr eine neue Bestimmung, zu der
sie ganz besonders geeignet ist, da durch sie beinahe alle schad-
lichen Raume unterdruckt werden.“

»Ich verwende sie auch zum Waschen des durch das Auf-
saugen der Luft oder des Gases mitgerissenen Ammoniaks und
schiitze dadurch die metallenen Armaturen der Pumpe, welche
sonst bald durch das Gas angegriffen werden. Das in der Pumpe
enthaltene Waschwasser kann Salzwasser sein, denn das zu

Fig 59a. Fig 59b.

waschende Ammoniak ist entweder kohlensaures oder Atzammoniak,
welches sich im Salzwasser auflosen kaunn, bevor letzteres in den
Ammoniakdissolveur geleitet wird. In den konstruktiven Details
hat diese Pumpe folgende Verbesserungen, die in den Fig. 59—59b
dargestellt sind.“

»A4 ist der Pumpenzylinder, P der Kolben, B und B! sind
Wasserkasten, zwischen welchen sich der Kolben bewegt. CC sind
Deckel, R Druckventile oder Klappen, S Saugventile, O Hahne
zum Einlassen des Wassers. Hervorzuheben ist hier die Disposition
der Ventile oder Klappen, welche durch ihre Stellung am Deckel
keinerlei Storung in den Bewegungen des Wassers und auch nicht
in den relativen Dimensionen und der Form der Wasserkasten
verursachen. Diese Pumpe funktioniert sonst in derselben Weise,
wie alle anderen.“

»In dem Reservoir @, Fig. 58, wird durch das Robr V das
Vakuum erzeugt und in dieses Reservoir wird die vom Filter
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kommende Fliissigkeit durch das Rohr W eingelassen, von wo aus

dann die Fliissigkeit in die Destillierkolonne geleitet wird. Es

werden zwei oder mehrere dieser Trennungsreservoirs abwechselnd

im Betrieb erhalten.®

Die Bezeichnung ,kontinuierlich® verdient das beschriebene Filter
nicht, denn der Betrieb der ganzen Kinrichtung muf stets unterbrochen
werden, um das gewaschene Bikarbonat zu entfernen. Kontinuierlich
wiirde ein Filter wirken, wenn ununterbrochen der Bikarbonatschlamm
einlduft und ebenso ununterbrochen das reine Bikarbonat einerseits und
die Mutterlauge andererseits wieder austritt. Die mitgeteilten Angaben
Solvays sind tiberhaupt zu kurz, um die Konstruktion des Tilters
genau zu erkennen, es ist z. B. nicht recht ersichtlich, wie das gewaschene
Bikarbonat entfernt werden soll.

Solvay hat in derselben Patentschrift noch eine andere Filtrier-
einrichtung beschrieben:

,Um die Anwendung einer grofien Anzahl Hahne, sowie den
friher von mir verwendeten Verteilungsapparat (Distributor) beim
Filtrieren zu vermeiden, habe ich ein kontinuierliches Filter er-
funden, welches in den Fig. 60—61 dargestellt ist.“

yDer Filtrierapparat besteht aus einem runden Reservoir A4,
geteilt in eine beliebige Anzahl von Abteilungen, in dem durch
die Zeichnung dargestellten Fall in acht. Jede Abteilung ist mit
einem Gitter oder einer durchlochten Platte G bedeckt, auf welche
ein entsprechender Filtrierstoff, als Flanell, Leinwand etc., und
darttber zum besseren Festhalten ein Drahtgewebe gelegt wird.
Diese Abteilungen erstrecken sich bis in den FuB des Reservoirs
und stehen durch in der Bodenplatte P befindliche Offnungen mit
dem Innern des einen Kasten C bildenden Reservoiruntersatzes in
Verbindung. Dieser Kasten ¢ besitzt drei Abteilungen; die Ab-
teilung ¢! hat die Bestimmung, die in den Abteilungen A! 4? und
A3 herabkommende Fliissigkeit, ¢* die in A* und ¢® die in 45 4°
und A7 berabkommende Fliissigkeit aufzunehmen. Unter 4% be-
findet sich keine Abteilung.“

»Das Reservoir 4 ist in der angegebenen Pfeilrichtung dreh-
bar auf der Deckplatte Pt der Unterlage; diese Drehung ist inter-
mittierend und wird so vorgenommen, daB bei einer vollstandigen
Umdrehung des Reservoirs 4 eine jede Abteilung einmal iiber die
Stelle zu stehen kommt, an der sich kein freier Raum befindet,
sodaB nach und nach eine jede Abteilung der Bestimmung zuge-
fuhrt wird, die der beziigliche Ort bedingt.“

»lch werde nun die Funktion des Apparates in der in der
Zeichnung dargestellten Stellung beschreiben. Der Abteilung A

Schreib. 12
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wird mittels eines Separators, der mit einer Vakuumpumpe in
Verbindung steht, das das Natriumbikarbonat enthaltende Chlor-
ammonium durch ein mit dem Rohre 7 in Verbindung stehendes
durchlochtes Rohr zugefithrt. Die abflieBende Flussigkeit gelangt
nach ¢! und wird mittels eines mit einer Pumpe in Verbindung
stehenden Separators durch das Rohr ¢ entleert, in Gemeinschaft
mit der aus A2 und 4% kommenden Flussigkeit, welche Abteilungen
bereits froher gefullt waren, als sie an Stelle von A! sich be-
fanden. Wahrend in Abteilung 4% das auf dem Filter befindliche

Fig. 60

Bikarbonat einigermaflen abtrocknen soll, kommt in A*® mittels
Rohr 7' das in R® und R* angesammelte Wasser hinzu, was
in A* zum Auslaugen diente und durch ¢* und Rohr ¢! nach R?
und R* gelangte. In 4* kommt mittels Rohr 72 das in R! und
R? aufgespeicherte Wasser hinzu, welches in 4% A% und A7 zum
‘Waschen und Auslaugen diente und durch ¢® und Rohr A2 nach
B! und B? gelangte. In A% wird die letzte Waschung mit reinem
Wasser durch 73, aus R kommend, vorgenommen. Wahrend 4%
und 47 zum Abtrocknen dient, wird in A% das Bikarbonat ent-
leert. Dies kann durch Arbeiter mittels Kricken, oder auf auto-
matische Weise mittels Becherkette, oder auch so stattfinden, daB
man die Scheidewande S uber den Filtrierflachen beseitigt und das
Bikarbonat durch eine pflugschardhnliche feste Krucke entleert.“

,Bel den zu bestimmten Zeiten statthabenden Drehungen
kommt eine jede der Abteilungen an die Stelle A!, wird hier mit
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der von der Absorptionskolonne kommenden Flussigkeit gefallt,
von welcher das Bikarbonat auf dem Filter zuriickbleibt, und ge-
langt bei wiederkehrender Drehung an die Stellen, wo das Kar-
bonat systematisch gewaschen, getrocknet und entleert wird. Die
Bewegung wird durch das Getriebe p und die Riemscheiben z
und 2! vermittelt, von denen eine fest, eine lose ist. Zu diesem
Zweck besitzt das Reservoir einen Radkranz E.¢

»,Das in den Behidltern B! bis R* zur Aufsaugung des Wasch-
oder Auslangwassers notige Vakuum wird durch eine mit Rohr ¥V

Fig. 61.

in Verbindung stehende Pumpe erzeugt. Das Wasser fiir Be-
halter B kommt durch Rohr V1. Die Behalter R! bis B* sind
paarweise angeordnet, damit der eine sich fullen kann, wahrend
der andere entleert wird. Die Ventile konnen statt fur Hand-
betrieb ebensogut selbstwirkend mittels Schwimmer eingerichtet
werden. DaB die Form und Dimensionen meines Filterapparates
geandert werden konnen, ist selbstverstandlich, das Wesentliche
daran ist eine Kontinuitat und die gleichzeitige Besorgung aller
seiner Teile in den verschiedenen Abstufungen der Operation.“

Auch dieses Filter, so sinnreich es ausgedacht ist, wirkt nicht

vollig kontinuierlich, obwohl es sich diesem Prinzip schon mehr ndhert

die erstbeschriebene Konstruktion. Ich mochte nicht glauben, daf

dieses Tilter sich bewahrt hat. Auch hinsichtlich der Filter ist Solvay
von den komplizierten Konstruktionen zu einfacheren Vorrichtungen

iibergegangen.
2e8

12*%
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Soweit ich erfahren konnte, sind auf mehreren Fabriken, die nach
Solvay arbeiten, einfache Nutschfilter von viereckiger oder auch runder
Form vorhanden, deren Inhalt von 5—10 cbm schwankt.

Bradburn?) beschreibt die gebrduchlichen Iilter als eiserne
Kessel mit falschem Boden. Letzterer besteht aus einem eisernen Rost,
tiber welchen ein starkes Flanelltuch gebreitet wird, uber diesem be-
findet sich ein anderer Rost, um den Flanell zu schiitzen, wenn das
Bikarbonat ausgestochen wird.

Englische Sodafabriken gebrauchen nach Bradburn runde Filter
von ca. 3 m Dtr. und 1,8 m Tiefe, welche nahe an den Beschickungs-
Jochern der Kalzinierofen aufgestellt sind, soda das Bikarbonat, wenn
es aus den Filtern ausgeworfen wird, an eine Stelle fallt, von welcher
aus es bequem in die Ofen gebracht werden kann?).

In den Vereinigten Staaten werden nach Bradburn lange schmale
Filter angewandt (das gilt fir die nach Solvays System arbeitenden
Werke), welche ca. 15 m lang und 1,30 m breit sind. Die Filter sind
mit Montejus verbunden, auf welche eine Vakuumpumpe wirkt.

Das ausgeworfene Bikarbonat wird vermittelst kleiner auf Schienen
laufender Wagen zu den Kalzinierdfen geschafft.

Diese Filter werden so weit gefiillt, bis sich eine Bikarbonatschicht
von ca. D00 mm Dicke in ungewaschenem Zustande gebildet hat. Die
Dicke der Schicht geht beim Waschen auf ca. 350 mm zuriick.

Das Vakuum muf nach Bradburn nach dem Durchlaufen des
samtlichen Waschwassers so lange angehalten werden, bis das Bikarbonat
moglichst getrocknet ist, d. h. bis dasselbe nur noch so feucht ist, daf,
wenn man eine Handvoll davon aufnimmt, die Hand nicht naf wird,
und beim Zerdriicken in der Hand kein Wasser herausgequetscht wird.

1 cbm solchen Bikarbonats wiegt ungefahr 875 kg und 1000 kg
geben ungefahr 450 kg kalzinierte Soda?). Die chemische Zusammen-
setzung dieses Bikarbonates gibt Bradburn folgendermaBlen an:

NaHCO; . . . . = T0—75%,
Na,COg. . . . . = 359
NaCl . . . . . =02-079%
NH, . . . . . . = 0/6Y
Feuchtigkeit . . . = 24209

) Zeitschrift fur angew. Chemie 1898, 102.

%) Eine solche Aufstellung ist nicht immer anwendbar. Man schafft in
anderen Fallen das Bikarbonat durch Transportbinder und Elevatoren nach
den Ofen.

%) Hierfur habe ich in der Praxis andere Zahlen erhalten, nimlich pro

cbm Bikarbonat == ca. 1400 kg = 610 kg Na, CO,.



Boulouvards Filter. Nutschfilter. 181

Diese Zusammensetzung stimmt im allgemeinen mit meinen Fest-
stellungen bei Bikarbonat, welches aus gut betriebenen Filtern gewonnen
wurde. Indes habe ich einen Gehalt von Natriumkarbonat nie beob-
achtet (auch nicht darauf gepruft), Ammoniak aber mehrfach in groBerer
Menge gefunden, als Bradburn angibt.

Abbildungen der von Bradburn beschriebenen Filter sind a. a. O.
nicht vorhanden. Dieselben werden eine ahnliche Form haben, wie die
weiter unten beschriebenen Filter Fig. 62.

Boulouvard®) (Franz. Patent No. 114851, 1876) will das Bikar-
bonat mit hydraulischen Pressen behandeln, sein Apparat erscheint sehr
kompliziert, es ist kaum anzunehmen, daf derselbe so sicher und vorteil-
haft arbeitet, wie die einfachen Nutschfilter, letztere sind meiner An-
sicht nach jedenfalls vorzuziehen.

Wenn das Natriumbikarbonat in dem Waschwasser unloslich oder
wenigstens nur sehr schwer loslich wire, so wurde ein wirklich kon-
tinuierliches Arbeiten bei der Filtration nach dem Prinzip des Gegen-
stromes sich leicht einrichten lassen, etwa in der Art der Auslaugung
von Rohsoda nach dem System Buff-Dunlop. Da dies aber nun ein-
mal nicht moglich ist, so tut man am besten, moglichst einfache Filter-
apparate zu nehmen, wie es die erwahnten gewbhnlichen Nutschfilter sind.

Nutschfilter werden in viereckiger oder runder Form angewandt,
die Grofle kann sehr verschieden sein, indes ist hier eine gewisse Grenze
zu beobachten. Man darf die Filterflache nicht zu grof nehmen, da es
sonst sehr schwierig wird, ein gleichmaBiges Durchsaugen des Wasch-
wassers zu bewerkstelligen. Man kann uber die zweckmialiige GroBe
verschiedener Ansicht sein, doch wird man uber 3 m Durchmesser bei
runden und 2!/, m Seitenlange bei quadratischen Filtern selten hinaus-
gehen. Die Hohe nimmt man so, daf die Dicke der Bikarbounatschicht
ca. 60 cm betragt.

Die TFilter werden gewohnlich aus Eisen und zwar meistens die
rechteckigen aus GuB-, die runden aus Schmiedeeisen gefertigt. Gub-
eisen widersteht dem Angriff der Salzlangen besser als Schmiedeeisen,
indes ist bei fortwahrendem Betrieb die Abnutzung, auch bei Schmiede-
eisen, nicht stark. Ich habe auch mit sehr gutem Erfolge Filter aus
Holz?) angewendet; dieselben haben den Vorteil, daf sie billig sind und
das Bikarbonat nicht im geringsten verunreinigen.

1 Lunge, a. a. 0. 8. 72.

) Die von Lunge, a.a. O. S. T4, ausgesprochene Ansicht, daB Filter aus
Holz nur fur kleinen Betrieb sich eignen, trifft nicht zu. Man kann die holzernen
Filter sehr gut mit einem Durchmesser von 2'/,— 3 m anwenden, grofer sind
auch die Filter aus Eisen in manchen Grofbetrieben nicht.
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Fig. 62 zeigt ein gewohnliches Nutschfilter von quadratischer Form
im Querschnitt, derartige Filter sind vielfach angewandt.

Der Siebboden liegt auf den im unteren Teile angegossenen Rippen
auf, an dem Stutzen ¢ saugt eine Pumpe die Losung ab. Als Filter-
material dient ein Tuch, welches in der Form des Filters zusammen-
genaht ist, sodaB dasselbe die Seiten des Filters vollig bedeckt. Die

&

Fig. 62.

Enden fallen oben uher die Kanten des Filters. Man kann auch das
Tuch wenig grofer nehmen als der Filterboden ist. Die Dichtung an
den Seiten wird dann durch eingesetzte Holzleisten bewerkstelligt.

Statt des Filtertuches kann man auck eine Filtrierschicht anwenden,
die dann zwischen zwei Siebboden ruht.

N Kathstem=
N schcht

2

Fig. 63

Hierzu nimmt man am besten Kalksteine, dieselben werden so
aufgeschiittet, daf unten grobe Stucke liegen, wahrend nach oben immer
feinere folgen. Den Schluf bildet weifler Sand; dieser stellt die eigent-
lich filtrierende Schicht dar.

In Fig. 63 ist ein Holzfilter abgebildet, in welchem eine Filtrier-
schicht zur Anwendung kommt, die Einrichtung ist aus der Zeichnung
genugend ersichtlich.

Der Betrieb der Nutschfilter erfolgt in der Weise, dafl man mit
einer Pumpe zuerst die Mutterlauge absaugt, das Bikarbonat wiederholt
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auf der ganzen Oberfliche gleichmafig mit Wasser benetzt und dieses
wieder absaugt. Man kann hierbei auf verschiedene Art verfahren.
Entweder saugt man direkt mit einer Fliissigkeitspumpe die Losung aus
dem Tilter ab oder man legt zunichst einen Kessel, ein sogenanntes
Montejus vor und saugt an diesem mit einer Luftpumpe. Das ent-
stehende Vakuum wirkt dann auf das Filter und das Montejus saugt die
Lésung ein.

Bei der ersteren Einrichtung kann die Pumpe die Losung direkt
in ein Reservoir driicken oder auch gleich in die Destillierkolonne.
Ersteres ist in diesem Falle das richtigere Verfahren, da die Pumpe
nicht stets dasselbe Quantum wirft, auch nicht bel regelmafligem Gange.
Denn sobald beim Waschen das Bikarbonat trockener wird, erhalt die
Pumpe ungenugenden ZufluB!). Im zweiten Falle dient das Montejus
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Fig 64.

zugleich als Reservoir. Die Lauge kann aus dem Montejus durch
Druckluft oder durch eine besondere Pumpe in gleichmafigem Strahle
in die Destillierkolonne gelangen.

‘Welche Einrichtung zu wahlen ist; muB sich nach den jeweiligen
Umstanden richten; beide Einrichtungen sind praktisch erprobt und haben
sich bewdahrt. Wenn der Betrieb der Destillation nicht vollig kon-
tinuierlich ist und Reservoire fur die zu destillierende Mutterlauge notig
sind, so wdhlt man am besten Luftpumpe und Montejus, auch ist diese
Einrichtung zu empfehlen, wenn das Bikarbonat feinkrystallinisch ist
und sich schwierig waschen 1aft.

In Tig. 64 ist eine Filterbatterie mit Montejus verbunden sche-
matisch dargestellt, um die Disposition zu zeigen. Die Rohrleitung ist
derart gelegt, daf mit jedem Montejus alle Filter eventuell zugleich
abgesaugt werden konnen, wdhrend das andere Montejus ausgeschaltet
ist, um seinen Inhalt abzudricken.

Beim Betrieb der Filtration muf besonders darauf geachtet werden,
daB kein Waschwasser ungenutzt durch Risse, die sich im Bikarbonat
bilden, durchlduft. Man muB dafir sorgen, daf die Waschfliissigkeit in

1y Das gleicht sich allerdings aus, wenn eine Pumpe gleichzeitig an einer
grofleren Reihe von Filtern saugt.



184 Die Trennung des Natriumbikarbonates von der Mutterlange.

der ganzen Ausdehnung der Filterfliche gleichmifig abgesaugt wird.
Um diesen Zweck zu erreichen, mufl die Filtrierschicht oder das TFilter-
tuch stets im guten Zustand gehalten werden, sodaf alle Stellen der
Schicht gleichmaBig durchlissig sind. Man muB sich den Vorgang des
Auswaschens stets richtig vorstellen, derselbe besteht darin, daf die an
den Bikarbonatkrystallen haftende Mutterlauge durch eine andere Fliissig-
keit verdrangt wird. Als Verdrangungsfliissigkeit tritt hier das Wasser
auf. Dasselbe sittigt sich beim Versinken in die unteren Schichten des
Bikarbonats mit letzterem an, sodal eine konzentrierte Bikarbonat-
losung entsteht. Wenn das Auswaschen zu Ende gefuhrt ist, so be-
findet sich in der Bikarbonatschicht an Stelle der Mutterlauge eine reine
Bikarbonatlosung. Man mull darauf sehen, mit dem mdglichsten Mini-
mum von Wasser auszukommen. Jeder Mehrverbrauch von diesem be-
deutet Substanzverlust. Bei gutem Betriebe gebraucht man etwa 129/,
vom Volumen des auf die Filter gelassenen Absorberinhaltes an Wasch-
wasser. IFur 10000 kg Soda macht das bei 70 cbm Absorptionsinhalt
81/, cbm.

Bradburn (Zeitschr. fiir angew. Chemie 1898, S. 103) gibt an, daf
die Menge des Waschwassers zu 40—b50Y%, vom Volumen des Bikarbonats
betrage. Aus weiteren Angaben Bradburns a. a. O. (1 chm Bikarbonat
= ca. 876 kg, 1000 kg Bikarbonat = ca. 450 kg kalzinierte Soda) be-
rechnen sich fiir 10000 kg Soda rund 25 chm Bikarbonat. Darnach
wiaren bei 40—50°9%, vom Volumen 10—12 cbm Waschwasser erforder-
lich. Nach meinen Erfahrungen kann man mit dem oben angefihrten
Quantum von ca. 81/, cbm auskommen, gute Aufsicht vorausgesetzt.

Die beschriebenen TFilter funktionieren im Betriebe gut, indes sind
Verbesserungen wohl noch moglich. Ich mochte glauben, dab es prak-
tisch sein diirfte, den Filtern eine konische Form zu geben, also die-
selben dem gewohnlichen Trichter nachzubilden. Auf diese Art kann
das Auswaschen mit groBerer Leichtigkeit ausgefuhrt werden, als auf
den Filtern mit vertikalen Wanden. Wie schon erwahnt wurde, ist es
bei letzteren, namentlich wenn sie grofen Durchmesser haben, sehr
schwierig, das Waschen so zu leiten, daf die Waschflissigkeit gerad-
linig von oben nach unten dringt. Wenn die Filterschicht an irgend
einer Stelle verstoptt ist, was bel einer grofien Flache leicht vorkommen
kann, so bilden sich in der auszuwaschenden Masse tote Stellen, die
vom Waschwasser garnicht oder nur wenig berithrt werden. Bei einem
sich konisch verengenden Filter, bei welchem die I'lache immer kleiner
wird, tritt dieser Ubelstand viel weniger leicht ein, und man kann auch
die kleine Filterflache besser rein halten. Ein solches Filter bietet
ferner den Vorteil, da man durch ecin Mannloch oder durch mehrere
das Bikarbonat bequem seitlich ausziehen kann, wie Fig. 65 zeigt. Ein
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solches Herausziehen an der Seite erspart Arbeit gegeniiber dem Aus-
werfen des Bikarbonats tiber die Seitenwinde.

Bemerkt sei noch, daB man vielfach die Filter durch Deckel
schlieft, um Ammoniakverluste zu verhuten; namentlich bei Anwendung
von stark ammoniakhaltigen Losungen ist dies Verfahren zu empfehlen.
Der Deckel muB so eingerichtet sein, daB er leicht abnehmbar ist, am
besten wird er nach einer Seite hin aufgeklappt. Man kann die Deckel
auch an Ketten mit Contregewicht aufhingen und auf diese Weise
leicht abheben oder auflegen.

Wenn man grobkrystallinisches Bikarbonat hat, so ist das Aus-
waschen desselben in der Filtration diejenige Operation im Ammoniak-
sodabetriebe, welche am leichtesten vor sich geht. Ist das Bikarbonat
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aber sehr feinkrystallinisch, so bildet es einen feinen Schlamm, der
formlich zah ist und schlecht Wasser durchlafit. Dann wird ein ge-
nugendes Auswaschen des Bikarbonates, wie es zur Gewinnung von
reinem Natriumkarbonat durchaus erforderlich ist, sehr erschwert, wenn
nicht unmoglich gemacht. Diese Schwierigkeit ist schon in einzelnen
Fallen so grof geworden, da man sich entschliefien mufite, die zur
Fillung dienenden Apparate zu andern!). Wie im Kapitel III be-
schrieben ist, lafit sich durch die Fuhrung des Betriebes bei der Fallung,
namlich durch das Regulieren der Kuhlung leicht ein grobes Bikarbonat
erhalten. Durch maschinelle Einrichtungen laft sich ein genugendes
Auswaschen des feinkrystallinischen Bikarbonates nicht oder doch nur
mit unverhaltnismafig grofien Kosten erzielen. Man erhalt das Bi-
karbonat auf den Filtern mit 25—309/, anhéngender Feuchtigkeit. Dieser
Gehalt ist bedingt durch die krystallinische Form des Bikarbonats; je
grober die Krystalle sind, wm so trockener kann man sie erhalten.

Y of. Halwell, Chem.-Ztg. 1894, XVIII, 786.
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Einen FEinfluf hat auch die Art des Absaugens. Wenn wihrend des
Nutschens das Bikarbonat stark geschlagen und sorgfiltig auf das Ver-
schmieren etwa entstehender Risse geachtet wird, so erhilt man trocke-
neres Bikarbonat als im andern Falle. Bei Anwendung von guten Luft-
pumpen wird man in der Regel ein trockeneres Bikarbonat erhalten, als
wenn das Absaugen nur mit einer Flissigkeitspumpe geschieht.

Es kommt viel darauf an, das Bikarbonat moglichst trocken zu
erhalten, da das Wasser, welches im Kalzinierofen verdampft werden
mufl, viel Warme erfordert. Einige Fabriken behandeln das vom Filter
kommende Bikarbonat noch mit Zentrifugen, um es besser trocken zu
erhalten, und so den Kalzinierofen zu entlasten. Das ist jedoch eine
etwas kostspielige Arbeit, und es ist fraglich, ob das Zentrifugieren
nicht mehr Kosten verursacht, als auf der andern Seite gespart werden.
Ich glaube auch nicht, daB man durch Zentrifugieren das Bikarbonat
trockener erhalt, als auf Filtern bel sorgfaltiger Arbeit moglich ist.

Relativ feuchtes Bikarbonat verursacht nicht allein hohere Kosten
beim Kalzinieren durch vermehrten Kohlenverbrauch, es wirkt auch
sonst in den Kalzinierapparaten sehr unangenehm, da es leicht backt
und die Apparate verschmiert. Das kann derart storend wirken, daf
man manche Apparate zum Kalzinieren eines relativ stark feuchten Bi-
karbonates nicht verwenden kann.



Finftes Kapitel.

Zerlegung des Natriumbikarbonates
in Natriumkarbonat und Kohlensiure oder
Kalzinieren.

Wenn das Bikarbonat, wie im vorigen Kapitel beschrieben wurde,
fertig gewaschen ist, so muB die Umwandlung in Soda erfolgen. Diese
Reaktion, welche nach der Formel

9NaH CO, = Na, CO, + H,0 + CO,

vor sich geht, lifit sich auf verschiedenen Wegen ausfuhren, sie wird
indes, soviel mir bekannt ist, allgemein nur durch Erhitzen vorge-
nommen. Immerhin ist es aber von Interesse, die sonst gemachten Vor-
schlage zu betrachten.

Zuerst sollen die Verfahren Solvays betrachtet werden. Zundchst
ist es dabei erforderlich, die Darstellung des trockenen Bikarbonates
nach dem Deutschen Patent No. 1783 vom 27. 11. 1877 zu betrachten.
Diese ist zum Verstandnis der weiter folgenden Verfahren zur Kalzi-
nierung des Bikarbonates erforderlich.

Solvay sagt daruber:

Die Behandlung dieses Salzes ist mit Schwierigkeiten ver-
bunder, es bedarf beim Trocknen einer Temperatur von hochstens

599 C., wobei es die Tendenz zusammenzubacken hat.

Ich habe zwei Apparate erfunden, welche sowohl zum

Trocknen des Bikarbonats, als zur Umwandlung desselben in sein

Monokarbonat geeignet sind. Die Einrichtung besteht darin, daf

man auf grofe Massen mittels eines warmen Gases, dessen Tem-

peratur vollkommen geregelt werden kann, einwirkt.
Der Apparat ist durch Fig. 66—68 dargestellt und hat an
der Vorderseite einen Wéarmeregulator. In diesen tritt die heifle
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Luft durch das Robhr 7T ein und teilt dem im Reservoir enthaltenen
Wasser mehr oder weniger Warme mit, wodurch der Schwimmer F'
zum Steigen oder Fallen gebracht wird. Wenn das warme Gas
eine zu hohe Temperatur hat, so sinkt der Schwimmer und hebt
den Dampfer, d.i. die Klappe r, mittels des Hebels L, wodurch
kalte Luft einstromt und die Uberhitze auf die erforderliche Tem-
peratur zurtickbringt, bevor sie durch
das Rohr 7' in den Trockenkasten
kommt.

1. Apparat. Tig. 66. Wenn das
Natriumbikarbonat durch Schiitteln in
einem Doppelgitter entsprechend zerteilt
ist, wird es in einen vertikalen oder
horizontalen zylindrischen Behalter ge-
bracht, in welchem ein Ruhrwerk sehr
schnell gedreht wird, wodurch das Salz,
sehr fein zerteilt und durch den Ein-
flub eines warmen Luftstroms in Form

eines feinen Pulvers oder Staubes in
H einer Kammer getrocknet, sich an-
L sammelt. A4 ist das Zerteilungsgefall,
in welches das zu trocknende Bikar-
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bonat geworfen wird. In demselben ist
eine Welle N mit einem Schaber M,
mittels dessen das Salz durch die Off-
¥ nung ¢ nach dem Zylinder C gebracht
5 / wird. In der Mitte dieses Zylinders
] ist eine vertikale Welle .S mit Flugeln
U, welche sich sehr rasch dreht und
dabei das Bikarbonat zu Pulver schlagt,

Y
i
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wihrend es mit der entsprechend er-
warmten Luft, welche durch das Rohr
T! einstromt, in innige Beruhrung kommt. Das so getrocknete
Bikarbonat setzt sich im Behalter £ ab, von wo es durch die
Tur C entleert wird, wahrend die Luft durch das Rohr H ent-
weicht. Horizontale Trockenraume haben Wellen mit treibenden
Flugeln.

2. Apparat. Derselbe hat ahnliche Tinrichtung wie einer,

der zum Reinigen des Leuchtgases dient. Die Anwendung ist
jedoch eine ganz andere. Wahrend auf das Gas durch eine
chemische Aktion eingewirkt wird, ist beil meinem Verfahren
fester Stoff der physikalischen Aktion der Warme unterworfen.
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Fig. 67—68 zeigt einen solchen Apparat, welcher aus einem
Kasten A4 Dbesteht, mit einem in seiner halben Hihe befestigten
Drahtgewebe oder durchlochten Blechboden B, auf dem das vom
Filter kommende Bikarbonat ausgebreitet wird. Die entsprechend
warme Luft kann von oben oder unten durch die Rohren 7 oder
Tt in den Kasten geleitet werden. Werden mehrere solcher
Apparate verwendet; so ist es vorteilhaft, dieselben behufs Be-
schickung und Entleerung durch einen Distributor zu vereinigen.

Zur Zerlegung des Bikarbonates hat Solvay verschiedene Wege
vorgeschlagen, zunachst sei die chemische Zerlegung betrachtet., Diese
wird in dem zitierten Patente folgendermafien beschrieben:

»Auf chemischem?) Wege kann die Zerlegung des Bikarbonats
in folgender Weise ausgefiihrt werden, indem man eine basische
Substanz anwendet, welche sich mit dem UberschuB der Kohlen-
saure verbindet und ein Monckarbonat bildet. Zu diesem Zwecke
verwende ich Ammoniakgas, welches ich auf das im Filter oder
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Fig 6. Fig. 68.
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im Apparat Fig. 67—68 befindliche Natriumbikarbonat leite, oder
ich bringe letzteres in eine ammoniakalische Lauge. Nach der
Zersetzung wird die Ilussigkeit von dem gebildeten Monokarbonat
durch neue Filtration und Nachwaschung getrennt, wobei der
Apparat entsprechend warm zu halten ist. Bei diesem Verfahren
hat man den Vorteil, daB gleichzeitig mit der Zerlegung des Bi-
karbonats eine vorlaufige Karbonisation des nachher zu verwen-
denden Ammoniaks erzielt wird.“

Das Ammoniak wirde sich mit dem Bikarbonat umsetzen nach

der Formel:

2 NaH CO, + 2 NH, = Na, CO, + (NH,), CO;.

Das Prinzip, welches diesem Verfahren zu grunde liegt, ist theo-
retisch unzweifelhaft richtig. Es kommt fur die Praxis darauf an, ob
die Ausfiuhrung gut von statten geht und ob dies Verfahren vorteilhafter
im Betriebe ist als das einfache direkte Erhitzen.

) Die Zerlegung des Bikarbonats durch Erwarmung allein ist ubrigens
auch eine chemische Reaktion, es tritt eine vollige Spaltung des chemischen
Molekils NaHCO, ein und es bilden sich dadurch drei andere chemische Ver-
bindungen.
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Aus der zitierten, sehr kurzen Beschreibung Solvays und aus
den betreffenden Abbildungen lafit sich hinsichtlich des ersten Punktes
sehr wenig erkennen. Es muB indes bezweifelt werden, dal die Zer-
setzung auf dem Filter bei einer dicken Bikarbonatschicht wirklich glatt
vor sich geht. Es ist ferner unwahrscheinlich, daf das Ammoniak beim
Zusammentreffen mit dem feuchten Bikarbonat diesem die uberschissige
Kohlensiure (d. h. auf 2 Molekule Bikarbonat 1 Molekul Kohlensdure)
vollig entziehen wird. Man muB annehmen, daf durch die Erwdrmung,
welche infolge der Bindung des Ammoniaks entsteht, ein Zusammen-
backen des Bikarbonats bezw. des sich bildenden feuchten Karbonats
eintritt, infolge dessen ein Teil des Bikarbonats der Einwirkung des
Ammoniaks entzogen wird und ein Teil des letzteren ungenutzt ent-
weicht.

Wenn nun aber auch die Umsetzung wirklich vollig auf diesem
Wege erreicht wiurde, so kann man diesem Verfahren unmoglich einen
Vorteil vor dem einfachen direkten Kalzinieren zuerkennen.

Die Apparate miissen sehr dicht sein, damit kein Ammoniak-
verlust eintritt, sie werden daher keineswegs leicht zu betreiben sein.
‘Wenn die Operation fertig ist, so hat man ein feuchtes Gemenge von
Natriumkarbonat und Ammonkarbonat. Dasselbe mu dann erhitzt
werden, um das Wasser und das Ammonkarbonat zu vertreiben. Wie
diese Operation der Erhitzung auf dem Filter oder in einem anderen
Apparate ausgefuhrt werden soll, hat Solvay nicht angegeben. Auf
dem Filter kann man die Erhitzung in Wirklichkeit wohl nicht aus-
fuhren. Wenn man nun das betreffende Gemenge ausstechen und dann
in einen besonderen Apparat bringen mub, in welchem es erhitzt werden
soll, so erscheint es doch geratener, direkt das Bikarbonat in den Er-
hitzungsapparat (Kalzinierofen) zu schaffen, ohne vorher die Behandlung
mit Ammoniak auszufuhren, die doch keinen Nutzen bringen kann. Man
muB sich stets klar machen, daB kaltes Ammoniakgas, welches in das
Bikarbonat geleitet wird, nicht imstande ist, Kohlensiure mit fort-
zunehmen. Das Resultat wurde nur sein, daf sich das Ammoniak zum
grofiten Teil als Karbonat niederschluge. Soll das Ammoniak die
Kohlensaure mit fortnehmen, so muifite es vorher sehr hoch erhitzl
werden. IKs ist ohne Zweifel, daB eine solche Erhitzung sich relativ
sehr teuer stellen wirde. Aus allen diesen Grunden ist daher nicht
anzunehmen, daf Solvay dies Verfahren wirklich langere Zeit prak-
tisch ausgeubt hat.

Der andere Weg, den Solvay a.a. 0. vorschlagt, besteht darin,
das Bikarbonat in einer wafrigen Ammoniaklésung aufzuruhren. Es ist
wohl ohne Frage, dafi hierbei eine vollige Umsetzung nach der obigen
Formel vor sich gehen wird. Die praktische Ausfuhrung bis zu diesem
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Punkte wird leicht sein. Aber was ist damit erreicht? Es resultiert
eine Losung, welche Ammonkarbonat, Natriumkarbonat und uberschiissiges
Ammoniak gelost enthélt. Daneben ist noch mehr oder weniger suspen-
diertes Natriumkarbonat vorhanden, je nachdem, wie viel Losung auf
ein bestimmtes Quantum Bikarbonat genommen wird. Zur Gewinnung
von Soda muB zunachst das suspendierte Karbonat abfiltriert und dann
kalziniert werden. Die filtrierte Losung muB behufs Austreibung des
Ammonkarbonats und Ammoniaks erhitzt werden und dann hat man
eine Losung von Soda, mit der man eigentlich wenig anfangen kann.

Eine solche Losung kann man aus Bikarbonat ohne Ammoniak-
zusatz durch direktes Kochen mit Wasser erhalten.

Diese ganze Operation ist so kompliziert und umstdindlich, daB
man einen Vorteil nirgends entdecken kann; dieselbe wird wohl
nicht praktisch ausgeubt sein. Die Idee der Behandlung mit Ammoniak,
um das Bikarbonat zu zerlegen, konnte der Amsicht entsprungen sein,
daf dadurch Widrme gespart wird!). Diese Ansicht wurde indes irrig
sein. Denn beim FErhitzen von Bikarbonat wird jedesmal dieselbe
Warmemenge verlangt, um Kohlensdure und Wasser zu verjagen, ganz
einerlei, ob man mit oder ohne Ammoniak erhitzt. Bei der Zufuhrung
von Ammoniak wird praktisch jedenfalls sogar mehr Warme verbraucht
als sonst. Denn das in dem Bikarbonat oder in der Losung desselben
sich kondensierende Ammoniak gibt Warme ab, die zum Teil durch die
unvermeidliche Abkuhlung verloren geht. Beim nachherigen Verjagen
des Ammonkarbonats muf diese Warme wieder ersetzt werden. Wenn
man Bikarbonat durch Kochen im Wasser zersetzen will, so hat man
gar kein Ammoniak dazu notig; die Zersetzung geht fur sich allein in
vollig geniigender Weise vor sich, hieriiber folgt naheres weiter unten?).

Die in der Regel angewendete Methode der Zersetzung des Bi-
karbonats in Natriumkarbonat, Kohlensaureanhydrid und Wasser ist das
direkte Lrhitzen desselben in eigens dazu eingerichteten Ofen oder Appa-
raten. Is ist ohne Zweifel, daB diese Operation, so einfach sie an sich
ist, mit zu denjenigen Teilen des Ammoniaksodabetriebs gehort, deren
Ausfuhrung in der Praxis die groften Schwierigkeiten verursacht hat.
Das erklart sich aus zwei Grinden. Das Trocknen und Kalzinieren des
Bikarbonats wiurde sehr einfach sein, wenn man die Operation in offenen

1) Vielleicht hat Solvay diesen Vorschlag nur patentieren lassen, um uber
das von ihm wirklich angewandte Verfahren der Bikarbonatzerlegung irre zu
fuhren.

%) Auch Staub hat in einem englischen Patent (No. 7859, 1887) die Zer-
setzung des Bikarbonats in walBriger Losung durch Ammoniak vorgeschlagen,
noch dazu auf eine sehr umstindliche Weise. Welcher Vorteil dabei heraus-
kommen soll, ist nicht ersichtlich.
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Trockenapparaten oder Ofen vornehmen kénnte. Das Bikarbonat enthilt
jedoch ziemlich viel Ammoniak, welches unter keinen Umstéinden ver-
loren gehen darf, und ferner ist man auch darauf angewiesen, die ent-
weichende Kohlensaure im FallungsprozeB zu benutzen. Man muf daher
das Kalzinieren in geschlossenen Apparaten ausfihren, aus denen die
sich entwickelnden Gase abgesaugt werden. Derartige geschlossene
Apparate miissen mit Riihrwerken betrieben werden, und da das
feuchte Bikarbonat beim Trocknen infolge der Bildung von einfachem
Karbonat leicht backt, so entstehen hdufig Verstopfungen und Betriebs-
stOrungen.

Eine zweite Schwierigkeit beim Kalzinieren des Bikarbonats lag
in der physikalischen Beschaffenheit der fertig kalzinierten Ammoniak-
soda. Diese zeigte sich sehr locker und leicht gegeniber der kalzi-
nierten Soda des Leblanc-Prozesses. Da viele Abnehmer, welche an
die dichte, spezifisch schwere Leblanc-Soda gewohnt waren, die leichte
Ammoniaksoda zuriickwiesen, so muBiten die Ammoniaksodafabrikanten
hierauf Ricksicht nehmen. Sie suchten nun durch Anderung ihrer
Kalzinierapparate dichtere Soda zu erzielen.

Bei vielen Sodakonsumenten war es wohl nur eine Einbildung,
wenn sie die spezifisch leichte Ammoniaksoda nicht verwenden zu konnen
behaupteten. Andere hatten indes gewichtige Grinde, so z. B. die Ultra-
marin- und Glasfabrikanten. Hier kam besonders in Betracht, dal von
der leichteren Soda nicht so viel in die Schmelzgefafie ging, wie von
der dichten Leblanc-Soda. Ferner laft sich der Schmelzproze8 mit
lockerer Soda uberhaupt nicht so gut durchfuhren. Auch die chemische
Zusammensetzung spielte eine Rolle. die Leblanc-Soda hatte stets noch
etwas Natriumsulfat als Beimengung, wahrend die Ammoniaksoda Chlor-
natrium enthdlt. Dem konnte man allerdings leicht durch Zusatz von
etwas Sulfat abhelfen.

Bei der Fabrikation von Krystallsoda zeigten sich zuerst bei der
Verwendung von Ammoniaksoda Ubelstinde; es gelang nicht, gute Kry-
stalle zu erhalten. Dies hatte seinen Grund darin, daB in solcher Soda
noch ein geringer Gehalt an Bikarbonat vorhanden war. Das ist auch
heute noch vielfach bei der kalzinierten Ammoniaksoda des Handels der
Fall. Ein Gehalt von nur 19, Natriumbikarbonat und weniger in der
Soda hewirkt, daB nur kleine, spiefige Krystalle sich abscheiden. Man
kann diesen Ubelstand leicht uberwinden dadurch, daB man der Soda-
losung etwas Atzkalk zusetzt, sodaB die Losung einen geringen Prozent-
satz kaustischer Soda enthalt?).

) Um harte Krystalle zu erhalten, ist es aullerdem fiblich, einige Prozente
Natriumsulfat der Ammoniaksoda zuzusetzen.
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Der Wunsch, direkt eine dichte und vollig bikarbonatfreie Soda
zu erhalten, fithrte zu den verschiedensten Konstruktionen; namentlich
sind von Solvay viele Vorschlige gemacht. Einerseits ist versucht
worden, in einem Apparat und einer Operation die gewiinschte dichte
Soda zu erhalten, andererseits griff man zu dem Auswege, die aus dem
ersten Apparat kommende ammoniakfreie, aber noch etwas bikarbonat-
haltige Soda in einem zweiten Ofen noch einmal stark zu erhitzen.
Hierzu wurde ein gewshnlicher offener Flammofen nach Art der in der
Leblanc-Sodafabrikation gebrduchlichen Formen angewendet.

Heute sind ubrigens die zuerst gegen die leichte Ammoniaksoda
vorhandenen Vorurteile fast vollig iiberwunden. Ferner haben auch die-
jenigen Konsumenten, denen zuerst wirkliche Storungen durch die leichte
Soda entstanden, gelernt, dieselbe ebenso gut zu verwenden, wie frither
die dichte Leblanc-Soda. ¥iir einige Zwecke wird indes heute noch
immer eine besonders dichte Soda durch besondere Behandlung dar-
gestellt.

In Solvays zitiertem Deutschen Patent vom 27. 11. 1877 sind
mehrere Apparate zur Zerlegung des Bikarbonats abgebildet; die Be-
schreibung ist indes so kurz und die Abbildung so schematisch, daf
man den Gang der Operation nicht geniigend erkemnen kann. Da diese
Angaben indes eine Reihe sehr interessanter Gesichtspunkte bieten, so
sollen sie in folgendem mitgeteilt werden.

In der Patentschrift heifit es:

Fabrikation des Natriummonokarbonats.

Zur Fabrikation der gewbhnlichen Soda (des Monokarbonats)
muB das Bikarbonat zersetzt und kalziniert werden. Diese beiden
Operationen konnen in ein und demselben Apparat oder auch
getrennt durchgefiihrt werden. Die beim Verfahren und an den
Apparaten gemachten Verbesserungen sind folgende:

Zerlegung des Natriumbikarbonats.

Die Zerlegung kann in den Apparaten, Fig. 66—68, mittels
heiBer, trockener Luft oder mittels uberhitzten Dampfes durch-
gefiihrt werden. Ich habe aber gefunden, daB gewohnlicher, aus
einem Generator entnommener Dampf nicht nur zum Auslaugen,
sondern auch zum Zerlegen des Bikarbonats verwendet werden
kann. Ich ziehe den Apparat Fig. 69 vor, weil man deren
mehrere vereinigt benutzen kann, sodaf der im ersten Apparat
nicht kondensierte Dampf in den folgenden kondensiert wird und
durch Anbringung eines Distributors in jeden beliebigen Apparat

Schreib. 13
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geleitet werden kann, was eine abgesonderte Beschickung und
Entleerung gestattet.

Fig. 69 zeigt im Vertikalschnitt eine der zahlreichen KEin-
richtungen, mittels welcher dieser Teil meiner Erfindung durch-
gefithrt werden kann. 4, B, C, D sind die GefiBle zum Zerlegen
des Bikarbonats, von welchen eine beliebige Anzahl verwendet
werden kann. O ist der Distributor, in welchem der Dampf durch
das Rohr T zugeleitet wird und welcher gestattet, dafl ein oder
mehrere Gefifie gleichzeitiz behufs Fullens und Entleerens isoliert
werden konnen. Im Fall A und D isoliert sind, wird der in den
Verteiler O einstromende Dampf durch Rohr ¢ in den oberen
Raum von B gehen, das darin enthaltene Bikarbonat durch-
dringen, dann durch ¢! in den Verteiler zurack und von da
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aus durch ¢2 in den oberen Raum von ¢, dann durch ¢ in
den Distributor zurtickgehen, um endlich durch Rohr t* wegen
Benutzung des kohlensauren Gases in die Destillierkolonne?) ab-
zugehen.

Die Hitze des Dampfes geniigt zur Zersetzung des Bikarbo-
nats. Durch die Kondensation des Dampfes wird die latente
Wirme zu dieser Zerlegung in einer Weise benutzt, daf ich eine
ungleich grofere Wirkung erziele, als wenn ich ein unkondensier-
bares Gas oder iiberhitzten Dampf anwenden wurde. Das vom
gewohnlichen Dampf erhaltene Kondensationswasser wird zum
Waschen und Auslaugen des Natriumbikarbonats verwendet.
Hierzu ist zu bemerken: Die Zerlegung auf dem Filter selbst

erregt Zweifel an der sicheren Durchfiuhrbarkeit. Mittels iberhitzten
Dampfes bezw. heifler Luft 1aft sich Bikarbonat jedenfalls zerlegen, doch
scheint der erstere Weg sehr teuer und bei dem zweiten werden die
Abzugsgase sehr stark verdiinnt, was jedenfalls nicht angenehm ist.

1) In der Destillierkolonne ist die Kohlensiure doch nicht erwanscht.

Anm. d. Verf.
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Durch gewthnlichen, nicht iiberhitzten Dampf 148t sich das Bi-
karbonat auch wohl zersetzen, man kann dann aber unmdglich eine
trockene Soda erhalten. Wenn gewbhnlicher Dampf zur Austreibung
der Kohlensdure aus dem Bikarbonat Wirme abgibt, so muf er sich
dabei zu Wasser kondensieren.

Wenn in das gewdhnliche Bikarbonat Dampf geleitet wird bis zur
volligen oder doch nahezu volligen Zersetzung desselben, so wird
man eine gesattigte Natriumkarbonatlosung erbalten, die noch mehr
oder weniger Natriumkarbonat suspendiert enthdlt, je nachdem, wie
grof die Wirmeverluste bei der Zersetzung sind. Wenn der Dampf
sich aber nicht kondensieren soll, so muB ihm von vornherein ein
gewisses Wirmequantum durch Uberhitzung mitgeteilt werden. Diese
iiberschiissige Wéirmemenge dient dann zum Zersetzen des Bikarbonats.
Der Dampf mufl seine latente Warme und ebenso die fithlbare Wirme
von mindestens 100° behalten, um entweichen zu konnen. Ein derartiges
Verfahren ist teuer. Wenn die Uberhitzung des Dampfes auch eine
einfache Operation ist, so geht doch eine Menge Wirme verloren, nim-
lich die ganze Eigenwarme des Dampfes; derselbe wird ja bei dem
Verfahren nur als Triger der iiberschiissigen, durch Uberhitzung hervor-
gerufenen Wirme benutzt.

Wird z. B. der Dampf auf 500° uberhitzt, so kann er, abgesehen
von Abkihlungs- und Strahlungsverlusten, auf 1 kg rund 200 Kal. ab-
geben, wahrend der entweichende Dampf noch 650 Kal. enthalt. Es
konnen in diesem Falle also theoretisch nur ca. 259/, der angewendeten
Wiarme ausgenutzt werden, praktisch werden es im besten Falle nur
209, sein. Je hoher der Dampf iberhitzt wird, je besser wiirde die
Ausnutzung allerdings sein, indessen stehen dem wieder die Schwierig-
keiten in der Ausfiithrung einer hohen Uberhitzung entgegen.

Solvay sagt a. a. O., daf die Hitze des Dampfes zur Zersetzung
des Bikarbonates geniige und daf durch die Kondensation des Dampfes
die latente Wirme in einer Weise benutzt wird, daB dadurch eine un-
gleich groflere Wirkung erzielt wird, als wenn ein unkondensierbares
Gas oder iiberhitzter Dampf angewendet sind. Das ist aber nur dann
richtig, wenn man eine Losung von Soda haben will, trockenes Natrium-
karbonat kann man auf diese Weise mnicht erhalten, wie schon oben
bemerkt ist. Es ist unwahrscheinlich, da Solvay dieses Verfahren
wirklich praktisch ausgefuhrt hat.

Die bisher besprochenen Verfabren nennt Solvay ,Zerlegung des
Bikarbonats“. Es folgen dann in dem erwdhnten Patent die Angaben
uber das Kalzinieren:

13+
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Das Kalzinieren der Soda.

Wenn das Bikarbonat zerlegt und vom Ammoniak gereinigt ist,
muBl das erhaltene Monokarbonat kalziniert werden, was ich in einem
rotierenden Ofen, der ein Schmelzen der Soda nicht zuldft, vornehme.
Mein Ofen hat konische oder zylindrische Form, ist geneigt und vorn
und hinten offen. Je intensiver das Feuer, desto schneller lasse ich
rotieren, wobei die Fortbewegung der Soda eine groBere ist.

Es ist im Langsschnitt, Fig. 70, und Querschnitt, Fig. 71, 4 ein
drehbarer Zylinder, dessen Inneres mit feuerbestindigen Ziegeln bekleidet
ist. Die rotierende Bewegung erhalt er durch ein Zahngetriebe £ und
e; er rubt auf Rollen » und 7!. Die ihn erwirmenden Feuergase werden
in F erzeugt. Der Brennstoff wird durch den Trichter 7, die zu kal-
zinierende Soda durch den schiefen Kanal B eingebracht. Diese sammelt
sich kalziniert in C an und wird durch die Tiir O entleert.

Apparat zum Zerlegen und Kalzinieren der Soda.

Wird die Zerlegung des Bikarbonats und die Kalzination des Mono-
karbonats in einem einzigen Apparat vorgenommen, der von auflen ge-
heizt wird, wie in Fig. 72—74 dargestellt, so ist es notig, besonders bei
Anwendung einer hohen Temperatur, die heiflen inneren Kesselflachen
fortwahrend abzuschaben. Die hierbei sich zeigenden grofen Schwierig-
keiten uberwinde ich dadurch, daB ich die Schabeisen D in eine geneigte
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Stellung bringe, und zwar mit dem stumpfen Winkel nach vorn, mit
dem spitzen nach rickwérts, soda sie mit ihrer Schneide die angeklebte
Soda losen. Die Form dieser Schneide richtet sich nach der zn schaben-
den Fliche S, Fig. 74. F deutet die Richtung an, in der sich der
Arm C der Welle B bewegt.

Dafl die durch die Fig. 70—74 abgebildeten Konstruktionen Solvays
noch in Betrieb sind, erscheint zweifelhaft. Wahrscheinlich sind die-
selben durch neuere Ofen abgelost. Einen solchen Ofen zeigt Fig. 75
nach dem Deutschen Patent No. 43919 vom 30. Augut 18871).
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Fig 72.

Die eiserne Trommel C rotiert auf drehbar gelagerten Rollen D
innerhalb der mittels Feuerung F geheizten Ummantelung 4 und wird
durch Trichter 7' mit Zufuhrungswelle Bb und Rohr 7' mit Transport-
schnecke V, Rumpf P mit Transportwelle p', Fallrohr 7" und Biichse R
mit einem Gemisch frischen Bikarbonats und heiBer kalzinierter Soda,
welch letztere durch Rohr T' zugefuhrt wird, beschickt. Schleif-
kette K verhindert das Ansetzen des Karbonats an den Wandungen der
Trommel.

Zom Ausschopfen der kalzinierten Soda dient eine am Boden der
Trommel ¢ befestigte, mit Brechzahnen g' versechene Schopfkelle &, in
welcher zwischen den Brechzidhnen g' und Brechzihnen a' der Welle a
die etwa gebildeten Sodaklumpen zermahlen werden. Mittels der
Transportschnecke V' wird die ausgeschopfte Soda nach dem Ausfall-
rohr U geschafft. Ein Sodapfropfen bildet sowohl hier wie am Ende des
Rohres V' einen genugenden VerschluB. Die sich bei der Kalzination
entwickelnden Dampfe und Gase ziehen durch den Stutzen S ab.®

1) cf. Chem.-Ztg. 1888, No. 82; Chem. Industrie 1889, 9.
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Wie aus dem Text hervorgeht, mischt Solvay das feuchte Bi-
karbonat mit fertiger kalzinierter Soda. Das soll geschehen, um zu
verhiiten, daB Bikarbonat an den Winden oder Rithrarmen des Appa-
rates backt und so Stillstdinde verursacht. Diesen Vorschlag hatte
Solvay bereits in dem Deutschen Patent No. 16131 gemacht.

In der mehrfach erwahnten Mitteilung von Bradburn wird a.a. O.
angegeben, daB der alte, einer Untertasse shnliche Apparat Solvays,
der zuerst in den amerikanischen Fabriken verwandt wurde, durch den
neuen, im U. S. Patent 386 264 vom 24.7. 1888 beschriebenen Rost-
apparat ersetzt ist. Der jetzt gebrauchliche Apparat ist nach der Be-

Fig. 15.

schreibung Bradburns, a. a. O., dem in Fig. 75 abgebildeten Ofen
sehr dhnlich. Er wird angewandt in den Dimensionen von ca. 18 m
Linge und 1,5 m Dtr.

In England werden nach Bradburn zum Kalzinieren hauptsdch-
lich Thelen-Ofen benutzt, mit letzteren hat der Apparat Solvays,
Fig. 75, im Prinzip eine gewisse Ahnlichkeit. Die in England gebrauch-
lichen Thelen-Ofen sind ca. 12 m lang bei einem Radius von 1 m.
Die Leistung wird zu ungefahr 10t pro 24 Stunden gerechnet.

Von Interesse ist, wenn auch durch bessere Apparate iiberholt,
noch die Konstruktion eines Kalzinierofens, auf welchen Rube ein
deutsches Patent erhalten hat. Der Ofen ist in Fig. 76—79 abgebildet,
die Beschreibung lautet nach der Patentschrift:

»Bei dem Kalzinieren von Bikarbonat mittels direkten

Feuers erleidet die Giite des Fabrikats durch Aufnahme von Flug-
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staub und Zersetzungsprodukten des verwendeten Koks Eintrag.
Um diesen Ubelstand zu beseitigen und gleichzeitig jedes beliebige
Brennmaterial zu obigem Zweck verwerten zu konnen, verwendet
der Erfinder einen Ofen, der so eingerichtet ist, daf die Flamme
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Fig. 78. Fig 9.

mehrere ibereinander liegende Kalzinierkammern umspiilt, welche
zwar unter sich kommunizieren, aber als Ganzes geschlossen sind,
und in denen mechanische Rihrer das Kalzinieren des Bikarbonats
durch Umwenden desselben beschleunigen.®

»Flg. 76 ist ein Vertikalschnitt nach E—F, Fig. 78; Fig. 77
ein Vertikalschnitt nach G—H, Fig. 78; Fig. 78 ein Horizontal-
schunitt nach C—D, TFig. 76; TFig. 79 ein Horizontalschnitt nach
A—B, Fig. 76.%
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oDie auf dem Rost B erzeugten Feuergase nehmen ihren
Weg durch den Feuerraum F, heizen dadurch den gemauerten
Boden P des Kalzinierraumes 4%, gelangen durch die aufsteigenden
Kanile K* K' in den Feuerraum F2, der durch guBeiserne Platten
von den Kalzinierriumen abgeschlossen ist, von denen die untere
Platte an den Kalzinierraum A4, die obere an A3 durch Strahlung
die Wiarme der Feuergase abgibt. In gleicher Weise werden die
Feuergase durch den Feuerraum F3 und F* geleitet und zur
Wirkung gebracht und entweichen ans den Kanilen K3 nach dem
Schornstein.

»In entgegengesetzter Richtung wandert das Bikarbonat.
Es gelangt durch den Fulltrichter B in den obersten Kalzinier-
raum 4.“

,Hier wird dasselbe durch die an der stehenden, bei L
gelagerten Welle W befindlichen Arme E mittels der Riihrer S
gewendet und vermége der Stellung dieser Riihrer gleichzeitig von
der Peripherie des Raumes A4 nach der Mitte hin geschoben,
soda dasselbe durch die Fallbiichse O! in den Kalzinierranm 4?2
hinabfallt.«

,In diesem Raume stehen die Riihrer S in entgegengesetztem
Sinne und schieben das Material von der Mitte nach der Fall-
birchse 02 u. s. f., bis es vollstandig kalziniert bei O* den Apparat
verlaBt.“

»An der Welle TV ist das Zahnrad Z befestigt, mit Hilfe
dessen dieselbe durch das Schneckenrad D angetrieben und ge-
dreht wird.©

,Die beim Kalzinieren erzeugten Gase, welche besonders far
den Ammoniaksodaprozefl wertvoll sind, kann man durch den
Stutzen C zur weiteren Verwendung und ohne Verdinnung ab-
ziehen.”

»Dieser Ofen kann auch zum Kalzinieren von anderen Mate-
rialien dienen.* —

Das Prinzip dieses Ofens ist ein richtiges, der Ofen soll auch ver-

haltnismaBig gut gearbeitet haben. Indes ist die Einrichtung immerhin
etwas kompliziert und das Innere des Ofens ist schwer zuganglich, so-
dal bei Verstopfungen, die unausbleiblich sind, ein langerer Stillstand
eintreten muB. Die Konstruktion hat im Prinzip einige Ahnlichkeit mit
einem Ofen, von Solvay, welchen Lunge, a.a. O. 5.76, abbildet.

Erwihnt sei hier noch der Vorschlag Honigmanns, D. P. No. 13782

vom 18.7.1880. Es heifit dariiber in der Patentschrift:

,Das Bikarbonat, ein feuchtes, beim Erhitzen ein zusammen-
backendes, dabei die Warme sehr schlecht leitendes Pulver, wird
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)

zunichst durch Pressen zu kleinen, 1 bis 3 em dicken, festen

Kuchen geformt; aus diesen ld8t sich jetzt die Kohlensiure aus-

treiben, wie aus einem festen Material, wie z. B. aus Kalkstein.“

oDer Kalkofen K (siehe Fig. 80) gibt seine Gase durch das

Rohr 7' an den Kalzinierzylinder B ab. In diesem ruht das bei d

eingeworfene geprefte Bikarbonat auf einem schrigen, gelochten

Blech und kann bei o ausgezogen werden.“

sDer durch das gelochte Blech in den Boden bei p hinab-
fallende Bikarbonatstaub kann zuweilen durch eine Tur o, entfernt
werden.“

»,Die Hitze der Kalk-
ofengase reicht zur Kalzi-
nation des Bikarbonats hin,
und werden dessen Gase
durch die Kohlensdure des-
selben angereichert, auch
wird simtliches Ammoniak
des Bikarbonats wiederge-
wonnen.“

Der Gedanke, die Warme
der Kalkofengase auszunutzen, ist
ganz interessant, indes wird die
Sache praktisch langere Zeit kaum
ausgefuhrt sein. Moglich ist die
Ausfuhrung jedenfalls nur dann,
wenn die Gase aus einem Kalk-
ofen benutzt werden, der sehr
schlecht arbeitet, in dem also
viel Brennmaterial verschwendet wird. DBei einem guten Kalkofen ent-
weichen die Gase mit relativ so geringer Warme, daf ein Kalzinieren
des Bikarbonats nicht damit erreicht werden kann. Um mit den Kalk-
ofengasen das Bikarbonat kalzinieren zu konnen, mufite man jedenfalls
mehr von diesen Gasen haben, als der Kalkmenge entspricht, welche
zur Ammoniaksodafabrikation gebrannt wird. TUnd dann ist es, wie
gesagt, auch noch notig, dab viel Wirme im Kalkofen verloren geht.

Sehr richtig ist auch der Einwand, den Lunge, a.a.O. S. 86,
gegen Honigmanns Vorschlag erhebt, indem er die Befirchtung aus-
spricht, dab die Kalkofengase das Bikarbonat durch Flugstaub ver-
unreinigen wirden. Waschen darf man sie ja in diesem Falle nicht, da

Fig. 80.

sonst die Wdrme weggenommen wird.
Von allen Kalzinierapparaten, deren Einrichtung naher bekannt
geworden ist, hat sich am besten der Thelen-Apparat bewahrt, uber
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denselben herrscht nur eine Stimme des Lobes. Der Apparat entspricht
im ganzen der alten Thelen-Pfanne des Leblanc-Sodaprozesses,
welche zum Eindampfen der Laugen sich allgemein eingefiihrt hat. Fir
den Zweck des Kalzinierens ist dieselbe naturlich etwas abgedndert,
das Rithrwerk hat eine andere Form und Bewegung erhalten, und die
Pfanne mufite speziell fur die Kalzinierung des Bikarbonats bedeckt
werden, sodaB man die sich entwickelnden Gase ohme Verlust ab-
saugen kann.
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Fig. 82.

Fig. 81—83 zeigt den Thelen- Apparat im Querschnitt und
Aufrif. Das Bikarbonat wird in den Fulltrichter a eingeworfen und
durch das Ruhrwerk B langsam nach dem anderen Ende bewegt, wo
es vollig getrocknet ankommt und durch ein Loch im Boden entfernt
wird. Am Ausgange findet stets ein Verschluf durch die fertige Soda
statt, soda hier keine falsche Luft eintreten kann. Das Austreten der
Soda lafit sich durch die in Fig. 83 abgebildete Vorrichtung S regu-
lieren. Die Soda fallt in die Grube H und kann von hier durch den
Elevator E forttransportiert werden.

Das Riithrwerk B hat keine rotierende, sondern eine oszillierende
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Bewegung; der Transport des Bikarbonats geschicht durch die am Riihr-
werk sitzenden kleinen Schaufeln, welche etwas schrig gestellt sind.

Als Feuerung ist in Fig. 81 ein Treppenrost T' gezeichnet, wie
solche fiir Braunkohlen oder auch fiir minderwertige Steinkohlen in
Gebrauch sind. Bei Anwendung von Koks oder guten Steinkohlen muB
natiirlich die Feuerung anders eingerichtet sein. € ist ein Kanal zum
Fortschaffen der Asche.

Die sich entwickelnden Gase werden bei S, Fig. 82, abgesaugt. Die
Luftpumpe muB so eingestellt werden, daB sie stets mehr Gase absaugt,
als sich entwickeln; es wird dann etwas Luft mit eingesaugt. Hierdurch
wird allerdings die Kohlensaure verdimnt, indes ist das mnicht so
schlimm, als wenn Gase aus dem Ofen, die stets Ammoniak enthalten,
verloren gehen. Die Pumpe so einzustellen, daB sie genau die sich
entwickelnden Gase absaugt, ist nicht mdglich, und daher saugt man

fabriksoble
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lieber etwas starker., Die Gase werden leicht mit einem Gehalt von
509/, Kohlensidure erhalten. Bei sehr sorgfaltiger Betriebsfithrung kann
man auch hoherprozentiges Gas gewinnen, man soll bis zau 809, ge-
kommen sein.

Es ist fir den Betrieb der Kalzinierofen am richtigsten, wenn
jeder Ofen eine besondere kleine Dampfmaschine hat, damit jeder Ofen
langsam oder schneller gehen kann, wie man es gerade wiinscht.
Eventuell muf beim Antrieb durch eine gemeinsame Maschine durch
Stufenscheiben oder konische Scheiben dafur gesorgt werden, daf der
Gang eines jeden Ofens fur sich reguliert werden kann. Ebenso ist es
richtig, wenn fir jeden Ofen ein besonderer Kompressor vorhanden ist
und zwar als Dampfkompressor montiert, damit der Gang desselben
jederzeit dem Gang des Ofens angepaBt werden kann. Hierdurch wird
die Anlage allerdings verteuert, der Betrieb ist jedoch vorteilhafter.
Man muf der hohen Anlagekosten wegen natiirlich darauf sehen, dab
die einzelnen Ofen eine moglichst groBe Leistungsfahigkeit besitzen.
Die gewohnlichen Ofen, welche im Lichten 10 m lang sind und einen
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grofiten Durchmesser von 2!/, m haben, liefern rund 10000 Kg Soda in
24 Stunden. Es sind jedoch in den letzten Jahren groflere Thelen-
Ofen gebaut, welche bis 15000 kg Soda pro 24 Stunden geben.

Der Thelen-Apparat liefert gewthnlich bei rascherem Gange eine
lockere Soda, welche auch noch etwas Bikarbonat enthdlt. Man kann
jedoch bei langsamerem Gange direkt eine Soda erhalten, welche soviel
Dichtigkeit besitzt, daB sie z. B. fiir Glashiitten brauchbar ist.

Die Thelen-Apparate leiden auflen durch die Erhitzung ziemlich
stark, auch im Innern tritt eine starke Abnutzung ein, HEs ist eine
grofe Hauptsache, daf die Ofen aus gutem Material hergestellt sind,
nicht jeder Fabrik steht der richtige GuB zur Verfiigung. In Deutsch-
land haben sich die Apparate der Lendersdorfer Hiitte bei Duren
ausgezeichnet bewadhrt.

Die aus dem Kalzinierapparat kommenden Gase werden zuerst
durch einen Scrubber gesaugt, in welchem sie durch Wasser gewaschen
und gekithlt werden; sie gehen dann in die Fillung. Die Scrubber
konnen konstruiert sein, wie die im Kapitel II zum Waschen der Kalk-
ofengase beschriebenen Apparate.

Die Warmemenge, welche zur Verwandlung des feuchten Bikar-
bonates in Soda erforderlich ist, berechnet sich wie folgt?):

Die Reaktion

2 NaH CO; = Na, CO; + H, O 4 CO,
(Gas)
verlangt fur 1 kg = rund 176 ¢.?). Iis soll angenommen werden, daf das
Bikarbonat, wie es aus den Filtern oder Zentrifugen in den Kalzinier-
apparat kommt, 259, anhaftendes Wasser enthalt. Dann sind, um
100 kg Na, CO; zu liefern, 212 kg feuchtes Bikarbonat erforderlich.
Darin sind enthalten und erfordern an Wdrme zur Vergasung:

159 kg Na H CO; & 176 Kal. = 28 000 Kal.
53 - H,0 a 640 - = 83920 -
Summa 61 920 Kal.

Hierzu kommen ca. 2000 Kal., welche fir die Erwirmung der
simtlichen entstehenden Gase auf rund 105° zu rechnen sind (inkl. Ver-
gasung von etwas beigemengtem Ammoniak) und ferner sollen fur Ver-
luste durch Abkuhlung und Strahlung auch noch rund 12 000 Kal. auf
100 kg Soda angenommen werden. Insgesamt sind also erforderlich fur
100 kg fertige Soda = 76 000 Kal. Die Ausnutzung der Kohle kann in
guten Kalzinierapparaten zu 709/, gerechnet werden. Gute Kohle, die

1 ¢f. Chem.-Ztg. 1894, No. 99.
?) Naumann, Thermochemie S. 488.
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7500 Kal. pro 1 kg liefert, gibt also einen Nutzeffekt von rund 5200 Kal.
Obige 76 000 Kal. verlangen demnach rund 14.5 kg gute Kohle. Es ist
hierzu indes zu bemerken, daf dieses Quantum meistens uberschritten
wird, erreicht ist jedoch die Zahl von 15 kg Koks beim Kalzinieren
von 100 kg Soda. Fur gewdhnlich wird man beim Thelen-Apparat
18—20 kg gute Kohle oder Koks oder die entsprechende Menge von
anderem Brennmaterial rechnen miissen. Sehr viel hingt ab von dem
Gehalt des Bikarbonates an Wasser; durch stirkere vorherige Trock-
nung des Bikarbonates wird der Verbrauch an Brennmaterial erheblich
herabgesetzt.

Fir besondere Zwecke wird die Soda aus dem Thelen-Ofen
noch nachtraglich in Flammofen geghiht, um ein ganz dichtes Produkt
zu erhalten. Lunge, a.a. O. S. 87, gibt an, daf dazu der sogenannte
Mactear-Ofen verwendet wird.

Bei sehr starker Produktion ist es nitig, die aus den Ofen kom-
mende Soda, die eventuell noch sehr warm ist, vor dem Verpacken zu
kithlen, Wie Lunge, 1. c. S. 88, angibt, werden dazu mechanische
Kiihlapparate angewendet, welche aus einer endlosen Transportbahn
von Eisenplatten bestehen. Letztere werden von unten gekiihlt. So-
viel ich weif}, wird hierzu auch die bekannte ,Forderrinne® von Eugen
Kreif, Hamburg, angewendet. Die Rinne ist in diesem Falle doppel-
wandig und wird mit flieBendem Wasser gekiihlt.

Fiir viele Zwecke geht die Soda, so wie sie aus den Kalzinier-
apparaten kommt, direkt in den Handel. Haufig wird jedoch die Soda
fein gemahlen, verlangt. Als Mahlvorrichtungen fur diesen Zweck haben
sich Kugelmithlen und auch die Grusonschen Exzelsiormithlen sehr
gut bewahrt, letztere besonders, wenn es nicht auf sehr feine Mahlung

ankommt.

Zersetzung des Bikarbonats durch Kochen in wéafiriger Losung.

Ebensogut wie durch direktes Erhitzen des Bikarbonats anf ge-
heizten Flachen, ldBt sich dasselbe auch durch Kochen in Wasser zer-
legen; man erhalt dann eine mehr oder weniger konzentrierte Lisung
von Soda. Nach den Angaben der Lehrbucher zerfallt Natriumbikarbonat
schon beim Erhitzen seiner wdfirigen Losung auf 80°.

Es ist oben schon bei Besprechung von Solvays Verfahren die
Zersetzung des Bikarbonats durch Kochen mit Dampf beriihrt. Jene
Verfahren Solvays werden in der daselbst angegebenen Form nicht im
Betrieb sein. Wie Lunge, a. a. O. S. 89, mitteilt, wird in den Solvay-
fabriken Bikarbonat in wadfriger Liosung zersetzt und zwar behufs
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Fabrikation von Krystallsoda aus den entstehenden Laugen. Es ist
auch auf anderen Fabriken in dieser Weise gearbeitet, und das Ver-
fahren kann auch unter Umstanden empfohlen werden,

Der Wirmeverbrauch bei der Zersetzung des Natriumbikarbonats
durch Kochen in wéfriger Lisung ist geringer als beim Kalzinieren in
Ofen, sofern nur geeignete Apparate angewendet werden.

Der Warmeaufwand fur die Vergasung der Kohlensdure ist beim
Kalzinieren und beim Kochen in waBriger Lisung gleich. Aber im
Kalzinierofen mufl viel Wasser verdampft werden, letzteres fdllt bei der
wiaflrigen Zersetzung fort; man erbilt jedoch nur eine Ldsung von Soda.

Zur Herstellung von 100 kg Natriumkarbonat sind, wie auf S. 205
berechnet wurde, 212 kg Natriumbikarbonat erforderlich. Darin sind
enthalten rund 17 kg Konstitutionswasser und rund 53 kg anhaftendes
Wasser, zusammen 70 kg. Diese verlangen zur Verdampfung 650 >< 70
= 45 500 c., welche dem IKalzinierofen zur Last fallen, wdhrend beim
Kochen in waliriger Losung dieser Wirmeverbrauch gespart wird. Da-
gegen muB allerdings bei der wifirigen Zersetzung des Bikarbonats eine
grofle Menge Flussigkeit auf hohere Temperatur, ca. 1309, erhitzt werden,
indes ist der dazu gehorige Warmeaufwand kleiner als beim Verdampfen
der erwdhnten 70 kg Wasser. Auf 100 kg Natriumkarbonat sind rund
220 kg Wasser auf rund 110° zu erhitzen!), das sind 100 >< 220
= 22000 c.?) Wir haben hier also rund 23 500 c. weniger als beim
Kalzinieren.

Die Verluste, welche durch Abkithlung und Strahlung entstehen,
kann man bei guter Isolierung der zur wifrigen Zersetzung des Bi-
karbonats dienenden Kochgefale nicht hoher schitzen als heim Kal-
zinierofen.

Es ist hier ibrigens ferner zu rechnen, daf man eine fertige
Losung hat, welche, nachdem man sie schwach kaustisch gemacht und
gekldrt hat, zur Krystallsodafabrikation fertig ist.

Die Zersetzung des Bikarbonats in waBriger Lisung geschieht am
besten in der Weise, da8 man eine Reihe KochgefaBe hintereinander
stellt, sodaB die aus dem ersten Kocher entweichenden Gase nach-

1) In Wirklichkeit ist weniger Wasser zu erhitzen, da ein Teil dieses Lise-
wassers durch den sich kondensierenden Dampf geliefert wird, welcher Wasser
von ca. 100° bildet.

Die zur Erhitzung des in dem Wasser gelosten Natrinmkarbonats nétige
Wiarmemenge soll hier auBer acht gelassen werden, da diese sich deckt mit
dem Wirmequantum, welches zur Erhitzung der Soda in Kalzinierdfen ver-
langt wird.

%) Die Temperatur des zum Losen dienenden Wassers mit 100 durch-
schnittlich angenommen.
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einander den zweiten, dritten, vierten etc. Kocher durchstreichen
miissen. Eine solche Einrichtung entspricht ungefihr den Destil-
lationsgefaflen zur Austreibung des Ammoniaks. Auch Xolonnen-
apparate kann man zur Zersetzung verwenden, doch tut man in diesem
Falle gut, ein einfaches Gefdil mit der Kolonne zu Xkombinieren.
Beim Kochen von konzentrierten Losungen kann sich eine Kolonne
leicht vollsetzen.

Die oben berechneten Zahlen darf man nicht als wirklich genaue
Zahlen der Praxis annehmen, aber zum Vergleich sind sie sehr wohl
zu benutzen.

Bei der walrigen Zersetzung des Bikarbonats kommen gegeniiber
dem Kalzinieren nach folgende Umstinde in Betracht:

I. Die Anlage zur wiiirigen Zersetzung ist bedeutend billiger als
Kalzinierapparate. Ein Thelen-Ofen inkl. Luftpumpe und Antrieb-
maschine fir 10 000 kg Produktion kostet 25—30 000 M., fertig montiert,
withrend die einfachen Kessel zur wiBrigen Zersetzung hochstens ca.
10 000 M. kosten. XEine Kolonne kostet nicht mehr.

II. Man spart bei der wilrigen Zersetzung die Kraft fiir die
Luftpumpe, da die Gase durch den beim Kochen entwickelten Druck in
die Fallungsapparate gedriickt werden konnen.

IIT. Die Gase konnen bedeutend hochprozentiger erhalten werden
als heim Kalzinierofen, durchschnittlich mit 90 9/, CO,.

IV. Die Kraft fir das Rihrwerk wird gespart.

V. Es wird an Arbeit gespart.

Die Zersetzung auf wiBrigem Wege ist also billiger als das
Kalzinieren, sie hat aber den groBen Nachteil, daBl man keine Soda
in festem Zustande, sondern nur eine Losung davon erhilt. Zur Ge-
winnung von fester Soda muBte die Lisung also erst eingedampft
werden, und dadurch wiirde der Vorteil villig wieder aufgehobent).

Im allgemeinen kann man das Verfahren der wilrigen Zersetzung
nur da empfehlen, wo die ganze Produktion an Soda zu Krystallen
oder zu kaustischer Soda verarbeitet wird, also nur fir kleinere Werke.
Eventuell gilt dasselbe jedoch auch fiir ganz grofie Werke, welche einen
groBen Teil ihrer Produktion zu kaustischer Soda verwenden.

Fur mittlere Fabriken, welche zum Teil oder der Hauptmenge

1) Wenn man ubrigens die Resultate betrachtet, welche friiher bei schlechten
Kalzinierapparaten erreicht sind, so mufi man sagen, jene Fabriken hitten besser
getan, das Bikarbonat in wiBriger Losung zu zersetzen und dann einzudampfen.
Es sind Kalzinierapparate in Betrieb gewesen, die 80—100 kg Kohle pro 100 kg
Soda verbraucht haben, und dazn arbeiteten sie so schlecht, daB in einem fort
Stillstinde vorkamen.
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nach kalzinierte Soda herstellen, scheint es geeigneter, sdimtliches Bi-
karbonat in Ofen zu kalzinieren,

Daf sich die Zerlegung des Bikarbonats in wilriger Losung fur
die Zwecke der Krystallsodafabrikation eignet, ist also auBer Frage.
Es gelingt ﬁbrigéus nicht, wie schon erwahnt wurde, das Bikarbonat
vollig zu zersetzen, das gelingt aber auch nicht in allen Kalzinier-
apparaten. Da sich aus Losungen von Natriumkarbonat, welche nur
ganz geringe Mengen Bikarbonat enthalten, Krystallsoda nur in kleinen
spieBigen oder nadelférmigen Krystallen abscheidet, muf man den
Laugen etwas Atzkalk zusetzen, um die iiberschiissige Kohlensiure fort-
zunehmen und eine schwach kaustische Reaktion herzustellen. Noch
besser ist Atznatronzusatz, da der Kalk in der konzentrierten Soda-
losung schlecht wirkt. Es sei hier noch bemerkt, daf bei der Fabri-
kation von Krystallen ans Ammoniaksoda (einerlei wie die Losung her-
gestellt ist) der konzentrierten Losung vor dem Krystallisierenlassen
zweckmafig 3—4 9/, vom Gewicht der Soda an Natriumsulfat!) zugesetzt
werden. Hierdurch erhilt man hartere Krystalle.

1) ef. auch 8,192, Anmerkung.



Sechstes Kapitel.

Regenerierung oder Destillation
des Ammoniaks.

Diese Operation dient dazu, das gebrauchte Ammoniak wieder zu
regenerieren. Es muB zu diesem Zwecke aus den Laugen, welche von
der Filtration kommen, das Ammonkarbonat verjagt, der in ihnen ent-
haltene Salmiak zersetzt und das dann frei werdende Ammoniak aus-
getrieben werden.

Die Zersetzung des Salmiaks wird allgemein mit Atzkalk vor-
genommen, sie vollzieht sich sehr einfach nach der Formel:

2 NH, Cl + Ca (OH), — 2 NH, + 2 H,0 + Ca Cl,.

Aufer dem Salmiak ist auch noch etwas Ammonsulfat zu zer-
setzen, welches aus den Unreinheiten des Salzes stammt, bezw. zur
Erganzung des verloren gehenden Ammoniaks an dieser Stelle zu-
gesetzt wird.

Von den fur die Destillation angewendeten Apparaten gibt es
ebenso zahlreiche Formen, wie von den bei der Fallung benutzten. Die
Destillation wird betrieben in Kolonnen und einfachen GefiBlen mit und
ohne Rihrwerk.

Im Prinzip ist die Kolonne fur die Destillation des Ammoniaks
der geeignetste Apparat. In der Praxis entstehen indes manche Schwierig-
keiten, sodaB unter Umstéinden die Destillation besser in Gefifen voll-
zogen wird. Das ist z. B. der Fall bei kleinen Betriebén. Iiner der
wichtigsten Punkte bei der Destillation ist die Regulierung des Kalk-
zusatzes. Wenn zu wenig Kalk gewonnen wird, so geht Ammoniak
verloren, und dann leicht in solchen Mengen, daf der Verlust den
Betrieb unméoglich macht. Bei der Destillation in Kolonnen ist die
Regulierung des Kalkzusatzes nicht leicht.

Die Destillationsflissigkeit befindet sich fortwihrend im IlieBen,
indem sie aus einer Abteilung in die andere ubergeht. Der Kalkzusatz

Schreib 14
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mub in einem der oberen Ringe stattfinden, damit das Ammoniak an
dieser Stelle frei wird. Die unteren Ringe sind dazu da, das Ammoniak
auszutreiben. Man kann also, falls oben zu wenig Kalk zugesetzt war,
den Fehler weiter unten in der Kolonne schlecht korrigieren. Man lauft
sonst Gefahr, daB das freie Ammoniak nicht geniigend ausgetrieben wird.

Es ist daher bei der Kolonnendestillation durchaus erforderlich,
den Kalkzusatz sehr genau zu regulieren!). Die Kalkpumpe muB stets
denselben Gang haben und die Kalkmilch muB von gleichm#Biger Be-
schaffenheit sein. Es muB eine Reservepumpe vorhanden sein, welche
sofort in Betrieb tritt, wenn der arbeitenden Pumpe etwas zustoft, Ver-
stopfung der Robrleitung oder der Ventile eintritt. Selbstverstandlich
mufl auch die Salmiaklaunge ganz gleichmafig in die Destillation ein-
laufen und dieselbe muB moglichst gleichmifige Zusammensetzung haben.
AuBerdem ist eine fortwihrende analytische Uberwachung der Kolonnen-
arbeit erforderlich, um darnach den Gang der Pumpe oder den Zulauf
der Mutterlauge zu regulieren. Eventuell laBt sich an einer zweiten,
unterhalb des gewobnlichen Kalkmilcheinlaufs befindlichen Stelle ein
zweiter Kalkzusatz machen. Das ist naturlich nur moglich bei einer
hohen Kolonne und wenn sehr schnell analysiert wird.

Um die beschriebene Regulierung von Mutterlauge und Kalkmilch
durchfuhren zu konnen, sind gréfere, zweckmaBige Einrichtungen notig,
deren Anschaffung einen kleinen Betrieb verhiltnismafig zu stark be-
lasten wurde. Ferner erfordert die standige Uberwachung des Kolonnen-
betriebes viel Arbeit und teuere chemische Hilfskréfte; auch das kann ein
Kleinbetrieb nicht tragen. Die Kosten der Uberwachung wurden fiir
eine Kolonne zu 10000 kg Tagesproduktion ebenso hoch sein, wie far
eine solche von 30 000—50 000 kg Produktion.

Man kann unter Umstanden mit einer weniger komplizierten Ein-
richtung und geringeren Uberwachungskosten auskommen, wenn man
stets einen sehr groBen UberschuB an Kalk anwendet. Dann hat man
aber wieder die hohen Kosten fur Kalk und man erhilt um so mehr von
dem unangenehmen Destillationsschlamm. Dieser bringt die Kolonnen
leicht zur Verstopfung und ist auBerdem haufig sehr listig, da man ihn
schwer los werden kann. Destillationsschlamm hauft sich bei manchen
Werken formlich zu groflen Bergen an. Nicht jede Fabrik kann den
Schlamm in den FluB jagen. Aus den genannten Griinden ist far

1) Zur Destillation des (taswassers werden auch in kleinen Betrieben fast
nur Kolonnen verwendet. Bei dieser Arbeit findet besondere Aufsicht betreffs
des Kalkzusatzes zwar nicht statt und der Betrieb geht doch. Aber der Verlust
an Ammoniak ist daselbst auch haufig so groff, daB eine Ammoniaksodafabrik
bei relativ gleich groflen Verlusten ihren Betrieb einstellen mufite.



Allgemeines. 211

kleinere Betriebe die Destillation des Ammoniaks in einfachen Kesseln
vorzuziehen.

Fiir GroBbetrieb ist die Kolonne jedoch dem Kessel- oder Gefi8-
system bei weitem iiberlegen. Der einzige Nachteil, den die Kolonne
gegeniiber dem Gefifsystem hat, ist der Mehrverbrauch an Kalk. Auch
bei der besten Uberwachung muf man bei der Kolonnendestillation den
UberschuB an Kalk etwas groBer nehmen, als beim GefiBsystem. Indes
wird dieser Umstand durch andere Vorteile, wie relativ groflere Leistungs-
fahigkeit, weniger Raumbedarf und Ersparnis von Dampf, weit tber-
wogen.

Man kann jedoch auch Einrichtungen treffen, wodurch es mdoglich
wird, bei der Kolonnenarbeit nicht mehr Kalk zu gebrauchen, als beim
GefaBsystem; allerdings wird dann die Anlage teurer. Hieriiber wird
weiter unten Naheres mitgeteilt.

Betreffs der Auswahl einer Kolonne zur Destillation gilt hier das-
selbe, was im Kapitel ,Fdllung des Bikarbonats“ iiber Kolonnen im
allgemeinen gesagt ist. Auch fur die Destillation muf die Kolonne gut
konstruiert sein, die Weite der Uberfallrohre und Sieblocher und der
Durchmesser der Kolonne miussen im richtigen Verhéltnisse zur Flussig-
keitsmenge und zum Gasstrome stehen.

Die Kolonne wirkt, verglichen mit den einfachen GefdBen, bei der
Destillation noch intensiver als bei der Absorption. Da die ganze
Dampfmenge in jedem Ringe nur mit einem sehr kleinen Flussigkeits-
volumen in Berithrung kommt, so wird ein sehr lebhaftes Sieden hervor-
gerufen, welches in den unteren Ringen beinahe einem Verstduben gleich-
kommt. Gerade diese lebhafte Bewegung der Losung bewirkt eine sehr
schnelle vollstandige Austreibung des Ammoniaks.

Die Anwendung von Gefaflen bei der Destillation hat dieselben
Machteile bezw. Vorteile, wie beim Fillen des Bikarbonats. Sie nehmen
mehr Raum ein, weil sie relativ grofler sein mussen, und wurden, wenn
in groBer Anzahl vorhanden, sehr hohen Gegendruck fir den Dampf
bieten. Nimmt man aber weniger Gefafe, welche dann relativ grofer
sein mmissen, so wird der Dampf schlecht ausgenutzt. Andererseits sind
die GefaBe sicherer im Betriebe und zuginglicher als eine Kolonne und
dann haben sie hier den schon erwahnten besonderen Vorzug, dafl man
die Kalkmenge genauer und leichter abmessen kann als bei der Kolonne.
Da ein GefiB 10 Stunden und langer im Betriebe steht, so hat man
Zeit, mehrmals zu prufen und, wenn notig, wieder aufs neue Kalk zu-
zusetzen. Der schlechteren Ausnutzung des Dampfes kann man dadurch
begegnen, daB man eine kleinere Kolonne mit in das System -einfiigt.
Dieselbe dient zum Vorwarmen der Laugen, wobei zugleich der grobte

Teil der Ammonkarbonate verfliichtigt wird.
14*
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Wenn bei der Destillation das Ammoniak moglichst trocken ent-
weichen soll, damit die Sole in der Ammoniakabsorptionskolonne nicht
zu sehr verdiinnt wird, so miissen die entweichenden Gase vorher gekiihlt
werden!). Das kann ge-~chehen dadurch, daf man oben in die Kolonnen
eine Kuhlvorrichtung legt oder bei Gefaflen einen besonderen Kiihler
aufstellt.

Zum Destillieren wendet man zweckmaBig den Abdampf der
Maschinen an. Man leitet den Dampf der verschiedenen Motoren in
einen Sammler und 148t ithn von hier aus durch eine mit Ruckschlag-
ventil versehene Rohrleitung in die Destillierapparate treten. Je hiher
der Druck in diesen Apparaten ist, um so schwerer arbeiten die
Maschinen und um so mehr Dampf gebraucht man. Es ist daher von
‘Wichtigkeit, einen moglichst niedrigen Druck in der Destillation zu
haben?). Dieser Umstand spricht wieder far Anwendung von Kolonnen.
Um den Druck zu vermindern, hat Solvay schon 1877 angegeben, die
Destillation in der Weise auszufuhren, dal eine Vakuumpumpe benutzt
wird, welche hinter der Destillation saugt. Eine derartige Vorrichtung
ist brigens schon vor Solvay vorgeschlagen bei der Destillation
ammoniakalischer Losungen im allgemeinen.

Bei der Besprechung der einzelnen Systeme kann man zweckmaBig
wieder Weginnen mit Solvays Apparaten. Im Deutschen Patent vom
27. 11. 1877 hat Solvay zwei Dispositionen angegeben; ein reines
Kolonnensystem und ein System, kombiniert aus GefiSen und Kolonne.

Solvay beschreibt die Apparate, wie folgt3):

I. Destillation des Ammoniaks. Um das in der ammo-
niakalischen Flussigkeit, welche von dem gebildeten Natrium-
bikarbonat getrennt wurde, enthaltene Ammoniak abzudestillieren,
habe ich zwei neue Anordnungen in meinem Destillierapparat ge-
troffen, welche in praktischer Weise die notigen Bedingungen er-
fillen. Diese sind:

1. GroBe Mengen von Fliissigkeiten ununterbrochen und mit
Leichtigkeit zu verarbeiten.

2. Vorerst die ganze Quantitit kohlensauren Ammoniaks aus
der ammoniakalischen Flussigkeit auszuziehen.

3. Die Verwendung von méglichst wenig Kalk, sowie er aus
dem Ofen, teilweise noch ungebrannt, mit seinen Unreinigkeiten
kommt, sowie die Vermeidung einer zu heftigen und schadlichen
Gasentwicklung infolge einer zu jahen Reaktion zwischen Kalk
und Flussigkeit.

1y cf. Kapitel II.
%) Hieritber Niheres weiter unten.
3) ¢f. Deutsche Patentschrift vom 27. 11. 1877.
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4. Die beste Ausnutzung der Wdrme, welche beim Loschen
des Kalkes und von den AblaBdampfen der Motoren gewonnen wird.
Diese Resultate werden auf folgende Weise erhalten:

I. Disposition.
Diese ist durch die Fig. 84—861) dargestellt.
Fig. 84 ist ein Vertikalschnitt,
Fig. 85 ein Horizontalschnitt,
Fig. 86 eine Draufsicht des falschen oder Zwischenbodens x
der Destillierkolonnen.

Fig. 84.

Der Apparat besteht aus der Kolonne 4, welche zur Destil-
lation der Flussigkeit ohnme Kalk dient, und aus den Destillier-
blasen B, B!, B2, B3 welche zur Destillation der aus der Kolonne
kommenden Flussigkeit mit Kalk verwendet werden.

Die vier Blasen (es konnen auch mehr oder weniger sein)
sind durch einen Verteilungsapparat (Distributor) C miteinander

1y In der Patentschrift als No. 1—3 hezeichnet.
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in Verbindung, wodurch man imstande ist, die eine oder andere
Blase behufs Fiillung, Entleerung oder Reinigung zu isolieren,
ohne Unterbrechung der Destillation in den anderen.

Der zur Destillation erforderliche Dampf wird direkt aus
den Motoren beim Entweichen nach geleisteter Arbeit entnommen
und gelangt in den Distributor durch das Rohr 7. FEr kommt
zuerst in die gefiillte Blase B durch das Rohr 77, entweicht durch
das Rohr 72, um in den Distributor zuriickzukehren, von wo aus
er durch das Rohr 7% in die zweite und ebenso in die dritte
Blase geht, so zwar, daf der neue Dampf in diejenige Blase
zuerst kommt, aus deren ammoniakalischem Inhalt die letzten
Spuren von Ammoniak zu entfernen sind.

Fig. 85

Nachdem der Dampf die Blase B? verlassen hat, geht er
durch das Rohr 7V in die Kolonne 4 und bewirkt die Destillation
sowohl des freien als auch des kohlensauren Ammoniaks.

Die letztere obere Abteilung P der Kolonne wirkt als Kon-
densator der mitgerissenen Wasserddmpfe, damit das Ammoniak
allein durch das Rohr A4? abgehen kann. Anstatt Wasser wird
zweckmaBig in dem Schlangenrohr S die zu destillierende Fhissig-
keit, um sie vorzuwirmen, angewendet. Uber der Abteilung P
ist ein Regulator angebracht, welcher durch den Temperatur-
wechsel in Téatigkeit gesetzt wird.

Dieser Apparat besteht aus einem Schwimmer F in einem
Reservoir, in welches nur wenig Wasser gegeben wird. Das
wihrend der Destillation entwickelte Gas erwarmt dieses wenige
‘Wasser, und wenn es hinreichend erwarmt ist, wird der Schwimmer
sinken, auf das EinfluBventil G wirken, dasselbe tffnen und Wasser
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oder ammoniakalische Fliissigkeit in das Schlangenrohr einlassen.
Der Regulator kann auch durch die Wirkung des Schwimmers auf
ein Papillonventil das Zustromen des Dampfes in den Destillier-
apparat regeln. Jedenfalls ist die Benutzung desselben von grofler
Wichtigkeit, denn die Kondensation der Wasserddmpfe in der Sole,
d. h. deren Verdiinnung, mufl vermieden werden.

Wenn die zu destillierende Flussigkeit aus dem Abkiihlungs-
schlangenrohr kommt, wird sie durch das Rohr ! in die Kolonne
geleitet und flieBt aus dieser durch das untere Rohr L in die zuvor
entleerte Blase B, deren Korb frisch mit Kalk gefullt worden ist.

Man kann hierzu bereits geloschten Kalk verwenden. Vor-
zugsweise eignet sich Kalk in ganzen Stiicken, wie er aus dem
Ofen kommt, wobei die beim Lbschen frei werdende Warme aus-
genutzt wird; man gibt denselben durch die Offnung S in einen
zylindrischen Korb P, in welchem alle ungeldosten und unreinen
Teile zurickbleiben. Bei Entleerung des Kessels entfernt man
den Riickstand im Korb durch die Tiir J.

Hierdurch findet das Entweichen des Ammoniaks aus der
aufsteigenden Flussigkeit, welche den Kalk angreift, nur allmahlich
statt und kann nie gefdahrlich werden; denn sobald der Druck in
der zu fullenden Blase zu stark ist, kann die Fliissigkeit infolge
des inneren Druckes nicht mehr in den Apparat eindringen.

Beim Lischen des Kalkes wird Wirme und Dampf erzeugt,
welche in der Kolonne benutzt werden kionnen und zu deren Uber-
fuhrung die Rohre ¥V und V1! dienen.

Weiter ist hervorzuheben die Anwendung der falschen oder
Zwischenboden X in der Absorptionskolonne Fig. 86,
welche einem umgekehrten Trichter ahnlich sind, dessen
konvexer Teil durchl§chert und an der Peripherie ge-
zahnt oder gezackt ist. Durch diese Form wird eine
vollkommene Warmeabsorption erzielt.

Hat die unterste Abteilung O der Kolonne das erforderliche
Maf Flussigkeit fiir eine Blase erhalten, so wirkt Hebel ¢ auaf
Ventil A und verhindert ein weiteres Zulaufen von Fliissigkeit;
ein seitlich angebrachtes Standglas macht den Fullungsgrad er-
sichtlich.

M sind Uberlaufrohre, N Rohre zum Aufsteigen des Dampfes
und Ammoniaks. Y ist ein Sicherheitsventil, Z sind Ausblashahne
der Blasen oder Kessel.

Man sieht an der ganzen Disposition, daf jede Einzelheit genau
durchdacht ist, ob aber wirklich diese Apparate in allen Teilen in der
Praxis lingere Zeit gearbeitet haben, scheint fraglich. Besonders gilt

s

Fig. 86.
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das von der automatischen Regulierung des Zuflusses. Ferner glaube
ich auch nicht, daf sich die Vorrichtung zur Einfihrung des Kalkes in
der beschriebenen Form bewahrt hat. Von diesen Punkten abgesehen,
ist das Prinzip, welches der Disposition zu Grunde liegt, indes jeden-
falls ein sehr richtiges, und dasselbe hat sich auch dauernd bewshrt.
Dieses Prinzip, also Destillation mit Kalk in Gefdfien und Vorwirmung
der Laugen unter Austreibung der Ammonkarbonate in einer Kolonne,
ist vielerorts angewendet.

Die oben schon erwihnte, im Deutschen Patent von 1877 ange-
gebene zweite Destilliervorrichtung Solvays besteht nur aus einer
Kolonne allein. cf. Fig. 87—88. Die Beschreibung dazu lautet:

Die ZXinrichtung dieses Apparates gestattet eine ununter-
brochene Destillation in ein und derselben Kolonne. Dieselbe
besteht aus zwei Teilen, einem oberen, 4, und einem unteren, B.
Der hier aus acht Kammern bestehende obere Teil ist von gleicher
Konstruktion, wie die in Fig. 84 dargestellte Kolonne, kann aber
auch, wie der hier aus zwolf Kammern bestehende untere Teil B,
konstruiert sein, welcher zur Destillation mit Kalk benutzt wird

Die Behilter P, P!, P?, P? sind je mit einem zweiten
gitter- oder rostartigen Boden G versehen und dienen zur Auf-
nahme des unreinen Atzkalkes fir die Destillation. Wenn die
Behalter vom unreinen Ruckstand entleert oder mit frischem Atz-
kalk neu angefullt werden sollen und zu dem Zweck auller Betrieb
gesetzt werden mussen, so werden sie mit Hilfe der Hahne r, 71, 2
von der Zirkulation ausgeschlossen.

‘Wenn die Flussigkeit in die untere Abteilung 48 der Kolonne
gekommen ist, d.h. nachdem das ganze darin enthaltene kohlen-
saure Ammoniak abdestilliert worden, so fliefit sie da, wo der
Hahn r geoffnet, in den beziglichen Behalter P, sattigt sich dort
mit Kalk und passiert durch den Hahn 7! in die Kolonnenabtei-
lung B, Fig. 87. Diese besteht ans einem Zylinder, der in mehrere
Kammern geteilt ist. Die diese Teilung bewirkenden Boden ¢
haben in der Mitte eine Offnung ¢t; auf ihnen ruhen nach oben
gebauchte, perforierte, an der Peripherie gezahnte Zwischenbioden F.
deren Lage durch die Seitenstangen 7' reguliert werden kann.
Die mit Kalk gesiittigte Flussigkeit geht durch diesen Kolonnen-
teil B allmahlich herab und wird, vollkommen destilliert, durch
den Hahn R abgelassen.

Die in den Kalkbehaltern P entwickelten Gase und Wasser-
dimpfe entweichen durch die gedvffneten Hihne 72 und werden in
der oberen Kolonnenabteilung 4 zum Zweck der Destillation
benutzt. Zufolge der Hohe des Uberlaufrohres ¢ wird der auf
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dem Boden G ruhende Kalk fortwihrend von der ammoniakalischen

Flissigkeit gebadet und aufgelost. Sollte aber die Einwirkung

auf den Kalk eine zu lebhafte werden, soda das entwickelte Gas

und die Dédmpfe nicht mehr geniigend durch die getffneten Héhne 2

entweichen konnen, so wird durch den inneren starken Druck

die Fliissigkeit so weit zuriickgestaut, daf nur ein kleiner Teil
des Kalkes gebadet wird. Die Auf-
losung desselben geschieht somit auto-
matisch.

Der im Teile B der Kolonne zur
Destillation erforderliche Dampf wird
durch die Offnung X eingeleitet, und
damit der Apparat regelmafig und gut
arbeite, ist es angezeigt, den Dampf
intermittierend und strahlenférmig ein-
zufithren.

Welchen Destillierapparat man
auch verwendet, es ist stets vorteilhaft,
das Vakuum zu benutzen, um die zur
Destillation erforderliche Dampfspan-
nung zu vermindern. Dasselbe kann
auf bekannte Weise erzeugt werden, je-
doch gebe ich der Wasserkolbenpumpe
den Vorzug.

Fig. 87. Fig 88.

Daritber, wie sich diese Kolonne in der Praxis bewahrt hat, ist
Naheres nicht bekannt, sie muf im allgemeinen gut gearbeitet haben.
Fraglich ist, ob die FEinrichtung zur Einfilhrung des Kalkes glatt
funktioniert hat. s wiirde daher allerdings diejenige Warme, welche
durch Loschen des Kalkes entsteht, vollig ausgenutzt werden, indessen
dirfte es sebr schwer sein, den Kalkzusatz sicher zu regulieren, da die
kontinuierlich durchlaufende Losung den Kalk kaum gleichmaBig losen
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wird. Wie man aus der Abbildung sieht, ist die Konstruktion der
unteren Ringe, die zur Destillation mit Kalk dienen, ungefdhr dieselbe
wie bei dem Solvay-Turm zur Fillung des Bikarbonates.

Wie es scheint, ist Solvay spidter zu einer anderen Kolonnen-
konstruktion tibergegangen. Fig. 89 zeigt die Abbildung einer Kolonne,

Fig. 89.

welche nach Lunges Angabel!) in den Solvayschen
Fabriken eingefiihrt ist. Lunge hat derartige Ko-
lonnen bis zu der GroBe von 20 m Hohe in Betrieb
gesehen.

Die Einrichtung dieser Kolonne und die Art
und Weise, wie sie im Betriebe gefuhrt werden soll,
ist leicht verstandlich. Im oberen Teile, dessen Ringe
einen kleineren Durchmesser haben, wird die Lauge
vorgewidrmt und alles Ammonkarbonat entfernt, wah-
rend im unteren Teile die Destillation mit Kalk er-
folgt. Derselbe wird in Form von Kalkmilch ein-
gepumpt.

Bradburn?) a. a. O. gibt an, daB in den ameri-

" kanischen, nach Solvay arbeitenden Fabriken auf

90 tons kalzinierter Soda per 24 Stunden eine Kolonne
verwendet wird, welche etwa 23 m Hohe hat bei rund
2.8 m Durchmesser. Der untere Teil dieser Kolonne,
welcher etwa 12 m Hoéhe Dbesitzt, besteht aus 12
Ringen aus Schmiedeeisen, welche die gewohnliche
Kolonnenkonstruktion zeigen. Der Durchgang der Gase
nach oben geschieht durch ein zentrales Rohr, welches
mit einer Haube bedeckt ist.

Der obere Teil, welcher als Vorwirmer zum Aus-
treiben der Ammonkarbonate dient, ist aus guBeisernen
Ringen aufgebaut, welche durch eiserne Platten in
Abteilungen geteilt sind. Diese Platten sind so ge-
lagert, dafi die Flissigkeit einen Zickzackweg durch-
laufen muf.

Die Kalkmilch wird in die oberste Abteilung der unteren Halfte

eingepumpt.

Diese von Bradburn beschriebene Kolonne hat viel Ahnlichkeit
mit der Kolonne Fig. 89,
Die Destillation des Ammoniaks in einem System von Gefdfien

1) Lunge, a. a. 0. S. 100.
?) Zeitschrift fir ang. Chemie 1898, 104.
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hat FaBbender ziemlich ausfiihrlich beschrieben?). Ich lasse diese Mit-
teilungen hier folgen.

Die mit konischem unteren Boden versehenen Destillier-
kessel 4, Fig. 90, dienen zur Destillation der Mutterlauge mit
Kalkmilch. In Fig. 92 ist ein solcher Kessel mit seiner Armatur
und Rohrverbindung dargestellt. Jeder der 4 Kessel hat zwei
Verbindungsrohre mit dem Wechsler B, ein Rohr n fur den Gas-
eintritt und ein Rohr o fir den Gasaustritt. Das Gasaustritts-

£
A A
Fig. 90 b
00
¢ | ¢ —E2
O ONs
e
Fig. 01.

rohr o mundet im oberen Boden des Kessels, das Gaseintritts-
rohr n geht durch den oberen Kesselboden senkrecht herunter und
endigt etwa 100 mm iiber dem tiefsten Punkt des unteren Bodens.
Etwa 500 mm uber dem Rohrende befindet sich ein Sieb von
etwa 1,5 m Durchmesser. Vor dem Eintritt in den Kessel zweigt
sich von n ein Rohr p ab, welches in das Ausblaserohr r fiir die
abdestillierte Lauge einmiindet. Dieses Rohr p ist mit einem
Glockenventile x absperrbar. Der VerschluBhahn r des Ausblase-
rohrs ist erst hinter der Einmiindung von p angebracht. Das

1) Zeitschrift fir ang. Chemie 1893, 167.
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Ausblaserohr taucht fast ebenso tief in den Kessel wie das Dampf-
eintrittsrohr; es stromt deshalb wihrend der Destillation und bei
gedffnetem Glockenventil & vermittelst p Dampf durch 7 in den
Kessel, wodurch das Ausblaserohr rein gehalten wird. Um jeden
Laugen- bezw. Dampfverlust durch etwaige Undichtheiten des ver-
packten Ablafhahnes mit aller Sicherheit zu vermeiden, ist hinter
demselben noch eine Blindflantsche angeordnet. Die abdestillierte
Lauge wird durch ein Rohr (in der Figur nicht angedeutet) aus
dem Gebdude gefiihrt, sie dient, ehe sie von dem Ammoniaksoda-
betrieb entlassen wird, noch zum Vorwirmen des Kesselspeise-
Wassers.

Fig. 92.

Der Destillierkessel ist ferner mit einem Durchgangsventil s
fur den Kintritt der Mufterlauge versehen. Zwischen Ventil und
Kessel ist ebenfalls eine Blindflantsche angeordnet.

Die 4 Destillierkessel eines Systems werden ndmlich von
einer Hauptleitung gespeist. Da in den in Destillation befind-
lichen Kesseln ein hoherer Druck herrscht wie in der Mutter-
laugenleitung, so wirde bel Weglassung der Blindflantsche und
undichtem Mutterlaugenventil Dampf in die Leitung treten und
das regelmdfige Beschicken des ausgeschalteten Kessels stiren.

Um die Anordnung einer solchen Blindflantsche besser zu
verdeutlichen, ist sie bei s auch noch in der Vorderansicht dar-
gestellt. Durch Nachlassen der Prefischraube wird die Blind-
flantsche frei und kann verstellt werden; tber derselben kann sich
kein Kondensat ansammeln. Im Kessel herrscht beim Arbeiten
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mit der Blindflantsche Vakuum, im Mutterlaugenrohr herrscht wegen
seines Amnschlusses an die Destillierkolonne stets Vakuum, darum
konnen beim Verstellen der Blindflantsche auch bei stark undichtem
Ventile weder Mutterlauge noch Gase ausstrémen, und gewahrt
dieselbe deshalb nicht nur einen unbedingt sicheren Abschluf,
sondern es ist auch das Arbeiten mit ihr reinlich und bequem.

Der Kochraum des Destillierkessels ist mit dem Kochraum
der Kolonne behufs Druckausgleichung wahrend der Mutterlaugen-
beschickung des Kessels verbunden, und 1st diese Rohrleitung
durch das Ventil ¢ absperrbar; auch hier empfiehlt sich ein Blind-
flantschenverschlu, wenn er auch nicht in dem Mafe notwendig
ist, wie bei den Ventilen r und s.

Fig. 93.

Der Hahn w dient zur Einfuhrung der Kalkmilch; ihre Zu-
leitung zu den in Tiillung befindlichen Kessel wird durch ein
kurzes Stuck Spiralschlauch bewirkt; nach beendeter Fullung wird
der Schlauch, der fiir alle Kessel des Systems dient, entfernt und
die obere Hahnoffnung durch eine iibergeschraubte Kappe ver-
schlossen. Der Kessel tragt am oberen Boden ein Mannloch v
von 400 mm Lichtweite, und am unteren Kegel das Putzloch w
von 200 mm Lichtweite. Er ist ferner mit einem Manometer und
mehreren kleinen Offnungen zur Entnahme von Flussigkeitsproben
und zur Erkennung der Standhche der Lauge versehen; er ruht
vermittelst 8 an den Kesselkegel angenieteter Auflagetatzen so
auf seinem Mauerwerk, daB der untere Teil des Kegels bequem
zuganglich ist.

Der Wechsler B dient zum Ausschalten eines der Destillier-
kessel aus dem Dampfstrom, welcher das Abdestillieren bewirkt,
und dem Hintereinanderschalten der ubrigen Kessel des Systems
in diesen Dampfstrom. Die obenstehende Fig. 93 verdeutlicht
fir ein System von 4 Kesseln die Arbeitsweise des Wechslers.
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Es sei der Kessel A4, ausgeschaltet und werde mit Mutterlauge
und Kalkmilch beschickt. Der Dampf stromt durch Stutzen ¢ in
den Wechsler und geht durch ny zuerst in den Kessel A4;, dessen
Inhalt beinahe ausdestilliert ist. Aus A4; geht der Dampf durch og
in den Wechsler und durch diesen vermittelst #, in den Kessel 4,.
Aus A4, gelangt der Dampf durch o, in den Wechsler und durch n,
in den Kessel A;, der zuletzt in den Turnus eingeschaltet wurde
und starke Mutterlauge enthilt. Aus A, geht der mit Ammoniak
beladene Dampf ein letztes Mal in den Wechsler, welcher ihn
nun an die Destillierkolonne abgibt.

Ist der Kessel A4, fertig beschickt, so ist bel regelmaBigem
Betriebe zugleich der Kessel A4; ausdestilliert und dessen Lauge
weggeblasen. Durch Umstellen des Wechslers tritt nun der Dampf
zuerst in den Kessel 4, und durchstromt dann A; und A4,, worauf
er zur Kolonne geht.

Der Kessel A4; ist ausgeschaltet und steht in frischer Be-
schickung.

Um diese bekannte systematische Destillation durchzufiihren,
waren anfanglich Ventile angeordnet; dieselben verursachten aber
einerseits Druckverluste, welche, wenn auch fir den Betrieb mit
frischem Kesseldampf ganz unbedeutend, doch fur den Betrieb mit
Abdampf und Vakoum schon merkbar waren, und andererseits
erwiesen sie sich als schlecht haltbar, indem die im dampfhaltigen
Ammoniakstrom liegende Spindel rasch abgefressen wurde und
aulerdem die Dichtungsflachen sehr litten, sodaB nur Gummi-
dichtungen ganz kurze Zeit sicheren Abschluffi gewahrten. TUm
diesen lastigen Ubelstanden abzuhelfen, konstruierten wir den
nachfolgend beschriebenen Wechsler; das Konstruktionsprinzip
wurde dem allbekannten Cleggschen Wechsler, der in Gas-
fabriken sehr verbreitet ist bezw. war, entnommen.

Die Konstruktionsbeschreibung bezieht sich auf ein System
von 4 Kesseln, es kann natiirlich der Wechsler mit geringen Ab-
weichungen fiir eine beliebige Zahl Kessel konstruiert werden.
Fig. 94—94 a stellt die Ansicht und einen Schnitt des Apparates dar.
Der Stutzen 7, welcher an einem niedrigen Zylinder angegossen
ist, laBt den Maschinenabdampf in den Wechsler treten. Die
untere Zylinderseite ist mit der aufgeschraubten Grundplatte &
versehen, welche an ihrer Auflenseite 9 Rohrstutzen tragt. Einer
der Stutzen ist in der Mitte angeordnet; das an ihn angeschlossene
Robr fuhrt zur Destillierkolonne. Die 8 ubrigen Stutzen sind
gleichférmig im Kreise verteilt, und ist der Raumersparnis wegen
die Halfte der Stutzen als Krimmer konstruiert. Die mit n be-
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zeichneten Kriimmerstutzen sind mit den Gaseintrittsrohren der
Kessel verbunden, die mit o bezeichneten geraden Stutzen schlieBen
an die Austrittsrohre an, die beim Buchstaben stehende Nummer
bezeichnet die Kesselnummer.

Innerhalb des im Grundrisse schwarz angedeuteten Zylinder-
mantels umschlieBt auf der Innenseite der Grundplatte eine kreis-
formige Nut sidmtliche 9 Rohroffnungen; 4 systematisch zum
Zentrum und aufeinander rechtwinklig angeordnete Quernuten
teilen den Kreis in 9 Abteilungen, deren jede eine Stutzenoffnung

Fig 94.

Fig. 95.
Schmitt A-8

Fig. 94 a. Fig. 95 a.

enthalt. Die Nuten sind mit Kautschukstreifen von 25 mm Breite
und 25 mm Dicke genau ausgelegt. In der Warme fullt dieser
Streifen unter dem Drucke des Fufles der Glocke %k die Nut genau
aus und bleibt diese Packung wegen des trapezformigen Nuten-
querschnittes beim Heben der Glocken sicher liegen. Die Glocke &
(Fig. 94) paBt auf die Ringnute und hat 4, den Quernuten ent-
sprechende Querwande. Wegen der symmetrischen und recht-
winkligen Lage der Quernuten kann man die Glocke, nachdem
sie gehoben wurde und eine Achsendrehung von 90° gemacht hat,
abermals passend in die Nuten setzen. Um den Einfluf kleiner
Arbeitsfehler dabei unschddlich zu machen, sind die Wande der
Glocke nur 12 mm stark konstruiert und die Glocke ist vermittelst
Keil auf einer kugelformig verdickten Achse befestigt, wie Fig. 95
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zeigt. Diese Verbindung schliefit jede Verdrehung von Achse
gegen Glocke aus und erlaubt der Glocke, sich stets satt in ihre
Nuten zu setzen, weil der Keil zwar fest in der Achse sitzt, er
aber die Glockennabe, deren Keilloch schwalbenschwanzformig
gearbeitet ist, nur in 2 Schneiden beriihrt.

In dem Grundri der Glocke, Fig. 95a, sind die Stutzen-
gffnungen angedeutet. Die Glockendecke ist bei { durchbrochen,
entsprechend einem Kintritt des Admissionsdampfes durch =, in
den Kessel 43. Es sind ferner die Scheidewiinde zwischen o,
und n,, ferner zwischen o, und =»; und zwischen o, und dem
Zentralstutzen so durchbrochen, dall von der Wand unten noch
ein Dichtungssteg stehen bleibt, damit die Kautschukdichtung stets
eben gepreft wird. Der Schnitt A—B in Fig. 95 zeigt zwei dieser
‘Wanddurchbrechungen.

Es leuchtet nun sofort ein, daf Dampf, welcher durch ¢
(Fig. 94a) dem Wechsler zugefithrt wird, keinen anderen Ausweg
findet als die Glockenoffnung ! in Fig. 95a und die Kessel 43, 4
und 1 (cf. Fig. 91) hintereinander durchstreichen muB, indem er
zum Ubergang von einem Kessel zum anderen die durchbrochenen
Scheidewande der Glocke benutzt. Aus Kessel 1 muf der Dampf
durch den Wechsler in das Zentralrohr treten und wird der
Destillierkolonne zugefuhrt.

Der Kessel 4 2 ist ans dem Dampfstrom ausgeschaltet. Ferner
ist klar, daf durch ein Verstellen der Glocke um 90° in der
Drehungsrichtung eines Uhrzeigers [ uber n, zu stehen kommt,
wodurch nun der Dampf durch die Kessel 44, 1 und 2 zur Kolonne
gelangt, wahrend der Kessel 43 ausgeschaltet ist.

Die grofte Dampfspannung herrscht in dem Zylinder aufer-
halb der Glocke, das heiBt, der Dampf hat nicht das Bestreben,
die Glocke abzuwerfen, sondern preBt sie im Gegenteil fester an.
Es sind die Dichtungsflachen dem stromenden Dampf und Am-
moniak vollstindig entzogen; soweit sich die Dichtung durch den
Schraubendruck zusammenquetscht, sammelt sich in dem oberen
Teile der Nut Kondensat an, welches zur Erhaltung der Dichtung
beitragt.

Die Destillierkolonne C, Fig. 96, dient zur Erhitzung der
Mutterlauge und zum Auskochen des in derselben gelisten Am-
moniumkarbonates, die dazu notwendige Warme liefert der aus
den Destillierkolben entlassene, Ammoniak enthaltende Dampfstrom.
Da demselben ein sehr grofier Teil Wasserdampf durch das Heizen
der Mutterlauge entzogen wird, so dient die Kolonne zugleich zur
Verstarkung dieses Gasstromes in Riicksicht auf Ammoniakgehalt.
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Die Destillierkolonne hat die in Fig. 96 dargestellte allbekannte
Konstruktion, welche ohne weitere Erklirung verstdndlich ist.
Zum Austreiben des Bikarbonates sind 6 Abteilungen vorhanden.
Die unterste Abteilung tragt den LaugenabfluBstutzen s vnd den
Gaseinlafistutzen ». Die oberste Abteilung ist mit den Stutzen w,
t und t; versehen; vermittelst ¢ findet die Druckausgleichung
zwischen der Kolonne und jenem Destillier-
kessel, der durch s mit Lauge beschickt
wird, statt; Stutzen t; vermittelt denselben
Vorgang zwischen der Kolonne und dem
Mutterlaugenbehalter. Ferner liegt in dieser
obersten Kolonnenabteilung ein Schlangen-
rohr p zum Vorwarmen der Mutterlauge.
Unter dem Schlangenrohr befindet sich
eine Anzahl von Steingutkugeln r, uber
welche das Kondensat des Schlangenrohres
und des Kuhlers flieBt, wobei es durch die
emporsteigenden Dampfe seines Ammoniak-
gehaltes beraubt wird!). Durch den Stutzen
w tritt die Mutterlauge in das Schlangenrohr.

Der Kuhler D, Fig. 96, bildet die
Fortsetzung der Destillierkolonne. Er ist
ein Rohrenkuhler, dessen Konstruktion
von der der gewohnlichen Rohrenkuhler
etwas abweicht. Die erforderliche Kuhl-
flache ist aus 8 nebeneinander liegenden
Rohrbundeln zusammengesetzt, welche die
Gase der Reihe nach durchstreichen mussen:
verglichen mit einem gewohnlichen Rohren-
kuhler von derselben Rohrweite und Rohr-
zahl, ist demnach die Gasgeschwindigkeit Fig. 96.
in dem Kuhler achtmal so gro8.

Der Lauf des Kuhlwassers ist dem der Gase entgegengesetzt
gerichtet und muf dasselbe sich ebenfalls achtmal schneller be-
wegen als wie in einem gewohnlichen Rohrenkuhler von denselben
Dimensionen und demselben Kuhlwasserverbrauch. Die rasche
Wasserbewegung, verbunden mit 7 maliger Umkehrung der Be-
wegungsrichtung, bringt alle Wasserteile hdufig mit der Kuhlfliche
in Berihrung, die schnelle Bewegung der Gase sowie die senk-

") Nach unserem Wissen zuerst von Ilges in der Spiritusdestillation an-
gewendet.
Schreib 15
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rechte Stellung der Rohre hilt die Rohrwinde rein von Kondensat,
und durch die haufige Umkehrung der Bewegungsrichtung werden
die Gase durch das Wegschleudern des Kondensats getrocknet.
Alle diese angefuhrten Umstinde wirken gunstig auf die Leistungs-
fahigkeit des Kiihlers ein.

Das Mutterlangenbassin &, Fig. 97—97 a, ist ein hochstehender,
geschlossener Behilter von zylindrischer Form, in welchen die bei
der Filtrierung erhaltene Mutterlauge durch gespannte Kalkofen-
gase gehoben wird. Der Stutzen n dient zum Eintritt der Mutter-
lauge. Der Stutzen ¢, ist an den gleichbezeichneten Stutzen der
Kolonne, Fig. 96, durch ein Rohr angeschlossen, sodafl in beiden
Apparaten gleiche Spannung herrscht, das Bassin also dis Druck-
schwankungen der Kolonne mitmacht. Der Abfluflstutzen w ist
durch ein Rohr mit dem mit einem Stopfbiichsenhahn versehenen
Stutzen w des Schlangenrohres der Kolonne, Fig. 96, verbunden;
m ist ein Mannloch, o sind Standzeiger.

t, m 7

G

=

Fig. 97 Fig. 97a.

Das Mutterlaugenbassin liegt mit seiner Unterkante min-
destens 4 m hoher wie [der Rinlaufstutzen w der Kolonne. Da-
durch bewirkt bei dem Bassindurchmesser von 2,5 m eine grofere
oder geringere Standhohe der Lauge im Bassin nur eine kleine
Abweichung von der mittleren Zuflufgeschwindigkeit der Lauge in
die Kolonne; es ist diese gleichmaBige Kolonnenspeisung dem guten
Arbeiten derselben sehr forderlich.

Die gegenseitige Lage der beschriebenen einzelnen Apparate
in einem Destillationssystem verdeutlicht IFig. 90—91 und ist die
Arbeit mit dem System durch die vorstehende Beschreibung der
Konstruktion und des Betriebes der einzelnen Apparate leicht ver-
standlich.

Die Mutterlauge fliebt aus dem Mutterlaugenkessel durch
das Rohr w ununterbrochen und gleichmiBig in das Schlangenrohr
der Destillierkolonne, aus welchem sie mit einer Temperatur von
60° in den Kochraum der Kolonne tritt. Sie wird hier vom
Dampfstrom rasch bis zum Sieden erhitzt und gibt, wihrend sie
kochend von Abteilung zu Abteilung herunterflieft, den griBten
Teil des Ammoniumkarbonates an die Dampfe ab. Aus der
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Kolonne fliet sie durch die Rohrleitung s in denjenigen Destillier-
kessel, welcher gerade in Beschickung steht; zugleich flieit in
diesen Kessel beiBe Kalkmileh, wodurch das Ammoniumchlorid
der Lauge zersetzt wird. Das freiwerdende Ammoniak wird zum
Teil von der Lauge zurickgehalten; es erhoht sich dabei einesteils
die Temperatur der Lauge, andernteils erniedrigt sich ihr Siede-
punkt unter den der Flussigkeiten vor ihrer Vermischung. Des-
halb gerat die Mischung bei genugend heiBer Kalkmilch ins Kochen
und entbindet reichlich Ammoniak, welches durch die Leitung ¢
in den Kochraum der Kolonne entweichf. Ist die Beschickung
des Kessels beendet, so wird er in den Dampfstrom eingeschaltet,
wie bei der Beschreibung des Wechslers ausfithrlich auseinander-
gesetzt wurde, und abdestilliert. Die abdestillierte Lauge dient,
bevor man sie weglaufen laBt, noch zum Vorwirmen des Speise-
Wwassers.

Der Abdampf der Maschinen tritt in den Wechsler und
durchstromt die eingeschalteten Kessel der Reihe nach. Das
Gemisch von Dampf und Ammoniak wird vom Wechsler zur
Kolonne geleitet, wo es aus der entgegenstromenden Mutterlauge
das Ammoniumkarbonat auskocht. Bei weiterem Emporsteigen
passiert es die Lage Steingutkugeln und treibt dabei aus dem
dariiber rieselnden Kondensat der Schlangenréhre und des Rohren-
kithlers das absorbierte Ammoniak wieder aus, dann erwirmt es
den Inhalt der Spiralrohre. Der grofte Teil des Dampfes ist bei
den vorerwihnten Prozessen kondensiert worden.

Der Dampfrest tritt, beladen mit dem ausgetriebenen Am-
moniak, in den Kiihler und wird von demselben nahezu vollstindig
kondensiert, wahrend das Ammoniak, vermischt mit etwas Luft,
Kohlensaure und mitgerissenem dunstfdrmigen Kondensat, durch
die Leitung @ in den Ammoniakabsorber!) einfritt. Das Am-
moniak, die Kohlensdure und der Wasserdunst werden in diesem
Apparat von der Sole nahezu vollstandig zurdickgehalten. Die
unabsorbierten Gase werden von der Vakuumpumpe durch & an-
gesaugt und durch einen Waschapparat und Saurebehalter ins
Freie gedriickt.

Uber die GroBe der Destillierkessel gibt FaBbender a. a. O.
folgendes an:

Es werden zwei Destillationssysteme, jedes zu 5 Destillier-
kesseln, angenommen. Jedes System hat also im Winter 78,7 cbm
Lauge taglich zu verarbeiten. Is geniigt eine Turnusdauer von

1) Siehe Kapitel II, Fig. 16.
15*
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12 Stunden vollstandig, um das Ammoniak bis auf ganz unbe-
deutende Spuren auszutreiben; jeder Kessel steht also 2,4 Stunden
in Beschickung und 9,6 Stunden in Destillation, téglich macht das
System 10 Chargen und jede Charge betrigt beim Ausblasen
7,87 ¢cbm. Bei der in Fig. 98 angegebenen GroBe der Destillier-
kessel berechnet sich die Standhohe der Lauge wie folgt:

Der Inhalt des abgestutzten Kegels betragt 3,8 cbm bei Ab-
zug von Rohrinhalt und Sieb. Im zylindrischen Apparatenteil be-
finden sich also 7,87 — 3,80 = 4,07 cbm, welche bei einem Netto-
querschnitt von 9,6 qm eine Standhche von 4,07:9,6 = 0,424 m
im zylindrischen Teil einnehmen.
Die gesamte Standhohe ist dem-
nach 1,524 m; bei 10 cm Abstang
des Einblaserohres vom Boden
hat der einstromende Dampf eine
Laugensaule von 1424 mm zu
iberwinden. Bei 1,1 spez. Gew.
der Lauge entspricht dies einer
Wassersdule von 1566 mm. Die
vier Kessel des Systems leisten da-
her dem Durchgange des Dampfes
einen Widerstand, entsprechend
6,264 oder rund 6,3 m Wassersaule.

Die Dampfrobre und der Wechsler mussen im Winter stund-
lich 988 k Eintrittsdampf von 1,5 Atm. absolut durchlassen.
Diese Dampfmenge entspricht 322 Sekundenliter. Bei einem Rohr-
durchmesser von 150 mm 1. W. betrdgt die Duampfgeschwindigkeit
18,2 m die Sekunde. In dem Male, wie der Dampf auf seinem
Laufe von Kessel zu Kessel wegen der Abnahme des Druckes sein
Volumen vergrofert, verringert sich seine Quantitat durch Konden-
sation. Diese beiden Vorgange halten sich in Ricksicht auf die
Dampfgeschwindigkeit in den Rohren fast genau die Wage; weil
aber der Dampf um so reicher an Ammoniak wird, je mehr Kessel
er durchstromt hat, so vergrdfert sich dadurch seine Geschwindig-
keit etwas, sodaB er im Austrittsrohre seines letzten Destillier-
kessels eine Geschwindigkeit von etwa 21,6 m annimmt.

Fur die Geschwindigkeitserteilung der Gase, sowie fiir die
Reibung derselben in den Rohren des Destillierkesselsystems wird
ein sehr reichlich bemessener Druckverlust von 0,7 m Wassersaule

]

{
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Fig. 98.

angenommen.
Der Gesamtwiderstand der vier miteinander verbundenen
Destillierkessel betragt also 6,3 + 0,7 = 7,0 m Wassersaule.
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Der Dampf besitzt demnach beim Eintritt in die Destillier-
kolonne nur noch eine Spannung von 1,5 — 0,7 = 0,8 Atm. absolut.

Der ungefihre Winterdampfverbrauch samtlicher Destillier-
kessel von beiden Systemen wird in Tabelle 4 entwickelt; auBer
den Ansdtzen der Tabellen 1 und 2 muf die in der Destillier-
kolonne verbrauchte Dampfmenge eingesetzt werden, weil deren
Kondensat ebenfalls einer Temperaturerhihung unterliegt. Nach
Tabelle 2 benotigen Destillierkessel und Kolonne im Winter 1464 k
Dampf. Hiervon den unten ermittelten Verbrauch der Kessel mit
834 k abgezogen, ergibt das Kondensat der Kolonne zu stiindlich
630 k Dampf.

Tu den Destillierkesseln findet eine Drucksteigerung von
0,8 Atm. abs. beim Eintritt der Laugen auf 1,5 Atm. abs. beim
Ausblasen derselben statt, dieser Drucksteigerung entspricht eine
Temperatursteigerung von 18° Der stundliche Winterdampfver-
brauch der Destillierkessel beider Systeme berechnet sich zu:

Tabelle 4 wp  |Dempt
k
8375 1 Mutterlauge um 18° erhitzen 3375.18 095 57713 |
345 | Kondenswasser der Kahler um 18° ‘
erhitzen |
630 1 Kondenswasser der Destillierkolonne J
um 189 erhitzen . . . . . . . )975.18 17550 |
1375 1 Kalkmileh von 90¢ auf 116° erhitzen
1875.26.0,95 . . . . . . . . . . .. 33963
175,15 — % . 28,8 = 152,71 k Ammoniak austreiben
152,710,500 . . . . .o ... 76355 |
185581
Durch das Vermischen von Mutterlauge und Kalk-
milch werden pach Tabelle 1 frei 4.0,95. (3375 [
+137T5) . . .. ..o 18050
167581 |
167621 W.-E. erfordern an Heizdampf 167 531 : 524 | 320
Die 10 Destillierkessel, das Rohrsystem und der E
Wechsler zu 514 qm Oberfliche 4 1 k Kondens-
dampf benotigen . . . . . . . . . . . | 514
. 834

Fafbenders Angaben sind exakt und entsprechen wohl tatsach-
lich einem wirklichen Betriebe. Fraglich ist nur, ob der Betrieb noch
zur Zeit der Verdffentlichung ebenso gefiihrt wurde, oder ob schon vorher



230 Regenerierung oder Destillation des Ammoniaks.

eine Anderung eingefihrt war. Ich mochte das letztere glauben. Fiir
eine Produktion von 10000 kg p. 24 Stunden sind 2 Destilliersysteme
mit je b Destillierkesseln etwas viel, meistens wird man Systeme nehmen,
die mehr produzieren konnen, die Anlage wird dann billiger. Es ist
indes ohne Frage, daf man mit derartigen Apparaten, wie sie FaB-
bender schildert, gut arbeiten kann.

Die Destillation mit Unterstiitzung einer Vakuumpumpe, wie FaB-
bender sie beschreibt, ist fiur diesen speziellen Zweck zuerst von
Solvay!) vorgeschlagen, auch Honigmann hat sich derselben bedient.
FaBbender berechnet 1. c., da8 durch die Vakuumpumpe 59/, der sonst
gebrauchten Dampfkraft gespart werden. Das ist allerdings ein nur
unbedeutender Vorteil, es hat das seinen Grund darin, dall bei dem
betreffenden Betriebe ein partielles Vakuum nur in dem letzten der
Destillierapparate entsteht, die ubrigen GefaBe haben mehr oder weniger
Uberdruck, sodaB die Flussiglkeit auf 105° erhitzt werden muB. Es ist
jedenfalls moglich, ein Vakuum in allen Teilen der Destillierapparate
zu erzeugen, sodal die Flussigkeitstemperatur 70° nicht ubersteigt,
gleich einem Druck von 0,3 Atm. abs. Die Kinrichtung einer solchen
Destillation wurde analog zu treffen sein den Verdampfapparaten der
Zuckerfabriken. Dann muf die Ersparnis von Dampf weit groBer sein.
Bei einem wirklichen Vakuum entweicht das Ammoniak auch viel leichter
aus einer Losung, als wenn diese unter Druck steht.

Die von FaBbender angegebene Einrichtung zum Umstellen des
Dampfes etc. ist sehr sinnreich. Dieselbe ist dhnlich von zuerst Solvay
zur Ammoniaksodafabrikation?) angewandt, sie entspricht sonst im Prinzip
dem sogenannten ,Cleggschen Wechsler® der Gasanstalten. Ob sich
diese Einrichtung gut in der Praxis bewahrt, ist mir aus eigener Erfahrung
nicht bekannt. Ich mdchte glauben, da die Einrichtung mit einzelnen
Ventilen betriebssicherer ist.

Eine von M. Honigmann in Grevenberg bei Aachen angegebene
Destilliervorrichtung ist in Fig. 99 abgebildet. Die Beschreibung bezw.
Patentschrift vom 18. Juli 1880, D.P. No. 13 782, lautet:

»,Die Destillationsblase D zeigt in ihrer zylindrischen, unten
konischen Form mit gewdlbtem Deckel das ursprungliche Destil-
lationsgefdl, welches vom Erfinder fruher angewendet wurde, aber
nun verbessert ist, indem demselben eine Einrichtung zur Ver-
arbeitung von ungeloschtem Kalk beigegeben wird, auch gleichzeitig
eine Yorrichtung angebracht ist, um die Salmiaklauge vorzuwirmen
und das darin enthaltene kohlensaure Ammoniak zu verdampfen.

1 of. 8. 212.
%) of. Distributor Fig. 84 S. 213.



Honigmanns Apparat. 231

Zu dem Ende wird der Zylinder D oberhalb des gewolbten
Deckels um ein Stiick d, verlingert, in welches die Salmiaklaunge
eingepumpt wird.

Die gewtlbten Deckel von D und d;, sind durch einen
Zylinder C; verbunden, welcher nach D zu offen ist und oben
bei d einen verschlieBbaren Stutzen zum Einfiillen des ungeloschten
Kalkes hat.

Der ungeloschte Kalk
fallt in den Konus von D,
nachdem dessen Inhalt ent-
leert ist.

Das Lischen dieses Kal-
kes mit der erhitzten Salmiak-
lauge aus d' wird durch ein
Rohr p bewerkstelligt, welches
bis auf den Boden des Konus,
also unterhalb des Kalkes, ein-
mundet.

Der Kalk nimmt unter
betrdachtlicher Erhitzung sdamt-
liches Wasser der eintreten-
den Salmiaklauge auf, zersetzt
den Salmiak sofort zu Chlor-
kalzium und Atzammoniak,

RS

welches letztere in Gasform Fig. 99
entweichen muf.

Die Gasentwicklung ist eine ungeheuer sturmische, weshalb
eine Vorrichtung getroffen werden muB, welche eine gefahrbringende
Drucksteigerung beseitigt.

Es sind darum an dem Zylinder C; weite Rohren 7 be-
festigt, welche in den Kessel d' hineinragen und die sturmisch
entwickelten Ammoniakgase der Salmiaklauge in d' zur Konden-
sation ubergeben,

Diese Vorrichtung hat den weiteren Zweck, nach Ablauf der
erhitzten Salmiaklauge und nach Einfullung neuer Lauge das
kohlensaure Ammoniak derselben zu entfernen dadurch, daf die
aus D kommenden Dampfe durchgeleitet werden.

Das Loschen des Kalkes durch die heifie, bei » eingefiillte
Salmiaklauge geschieht deshalb von unten, weil bei Eirnfuhrung
von oben die Moglichkeit vorliegt, daB durch Bildung einer un-
durchlassigen Schicht untenliegende Kalkmengen ungeloscht bleiben,
welche dann spéter, in Berithrung mit der oberhalb stehenden Lauge



239 Regenerierung oder Destillation des Ammoniaks.

gebracht, eine plotzliche, gefahrbringende Ammoniakentwicklung

hervorrufen kénnen.

Die abziehenden Gase des Kessels D konnen durch das

Rohr @ direkt zur Kondensation gehen oder bei geschlossenem

Rohr ¢ und getffnetem Rohr & durch d' durchgeleitet werden.

Diese Disposition macht es mdglich, die Lauge in d' anfangs nur

von auBen auf 100° zu erhitzen, dann aber bei geschlossenem Rohr a

die aus D kommenden Diampfe durch die Flissigkeit durchzuleiten®.

Es scheint, nach der Zeichnung und Beschreibung zu urteilen, daf
nur ein einziger Kessel fur die ganze Destillation vorhanden sein soll.
Es ist wenigstens nicht ersichtlich, wie sich mehrere dieser Kessel zu
einem System vereinigen lassen. Sollte letzteres geschehen, dann wirde
es keinen Zweck haben, die Mutterlauge auf die beschriebene Art im
Kessel vorzuwarmen, denn das wurde doch besser in einem Kessel des
Systems geschehen oder in einer besonderen Kolonne. IKin Betrieb der
Destillation mit nur einem Kessel hat jedenfalls sehr grofle Nachteile.
Man erhalt dabei keinen kontinuierlichen Gasstrom, sondern zuerst erfolgt
eine sehr starke Entwicklung von Ammoniak, wahrend zum Schluf nur
ein ganz schwacher Strom entweicht. Dadurch wird die Herstellung
der ammoniakalischen Sole erschwert. Das ist aber nur der geringste
Schaden. Der grofite Nachteil liegt darin, dafl kolossal viel Dampf bei
einem Einkesselsystem verschwendet wird. Sowie einmal die ganze
Fliissigkeit auf den Siedepunkt erhitzt ist, geht die iiberschussige Warme
verloren. Die entweichenden Gase mussen kanstlich gekuhlt werden,
geben also ihre Warme an das Kuhlwasser ab, mit welchem dieselbe
ungenutzt weggeht. Wenn auch schliefillich noch ein Vorwarmer angelegt
wird, so genugt derselbe doch nicht, um die Warme villig auszunutzen.
Das einzig Rationelle ist ein System von mehreren Destillierkesseln.
Jedenfalls ist Honigmann auch spater dazu ibergegangen.

Durch die Einfuhrung des Kalkes in festem Zustande wird wohl
Wadrme gespart, es erscheint jedoch die Einfiillung etwas umstandlich.
Der ganze Gang der Destillation wird unterbrochen, solange das Ein-
fullen dauert. Man kann festen Kalk auf eine bessere Art einfiihren,
wie z, B. weiter unten beschrieben ist!).

In dem schon erwahnten?) Deutschen Patent der Soci¢té anonyme
des produits chimiques de 1’est sind auch Destilliereinrichtungen
aufgefuhrt, von denen eine in Fig. 100 dargestellt ist. Der Apparat ist
im wesentlichen aus drei gleichen Gefifen 4, B, ¢ und zwei anderen
Gefaflen D, E zusammengesetzt.

1) 8.236. cf. auch S. 216.

%) D.P. No. 28761,
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In den drei ersten GefiBen wird simtliches Ammoniak mit der
Kohlenséiure ausgetrieben und in den beiden letzten die Zersetzung des
Salmiaks mittels Kalkes bewirkt, durch dessen Wirkung kaustisches
Ammoniak entsteht; dabei wird zur Erhitzung des Ganzen durch das
Rohr Vin das letzte Gefd E Dampf in regulierbarer Menge eingeleitet.
Ferner gehort zu dem Apparat ein Scheidegefal N mit einem Sammel-
behilter M und zwei Reservoire O, P, welche die Lauge zur Konden-
sation des Ammoniaks und der Kohlensaure enthalten. Die klare Losung
wird kontinuierlich durch Rohr ¢ in den Apparat eingefihrt, und zwar
miindet dieses Rohr innerhalb der in dem Sammelgefal M enthaltenen
Fliissigkeit aus.

Fag. 100.

Die Losung gelangt dann durch das Uberlaufrohr @ nach der
Destillierblase 4 und ebenso durch » und ¢ in die Blasen B und C.
Die aus diesem letzteren Gefa € in die Blase D ubertretende Flussig-
keit enthalt keine an Ammoniak gebundene Kohlensaure mehr, sondern
nur noch Salmiak. In dieses Gefdl D wird durch eine Pumpe bestindig
Kalkmilch durch das Rohr S eingedruckt, welche auf die gleichzeitig
ununterbrochen einstrimende Lauge einwirkt und die Bildung von
kaustischemn Ammoniak veranlaBt.

Sobald die Lauge in der Blase D ein bestimmtes Niveau erreicht
hat, laBt man durch Offnen des Hahnes U einen Teil derselben in die
Blase E uberflieBen, nachdem man zuvor naturlich ein entsprechendes
Quantum TLauge aus letzterer abgelassen hat.

Die beiden GefaBe D und E sind mit konischen, am Rand ge-
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zackten, umgekehrten Rinnen versehen, wodurch die Ausscheidung des
Ammoniaks noch begiinstigt wird.

Der durch das Rohr V am Boden von E eintretende Dampf treibt
hier die letzten etwa in der Flassigkeit noch vorhandenen Spuren von
Ammoniak aus und dieses stromt, mit Wasserdampf vermischt, durch
das Rohr e in die Blase D iiber, wo es, am Boden eintretend, beim
Durchstreichen der Lauge sich erheblich mit Ammoniak anreichert und
nun durch das Rohr d' in den inneren Trichter des Gefdfles C tritt.
Hier dringt es wiederum durch die Lauge hindurch, nimmt dabei weiteres
Ammoniak und auch Kohlensaure auf, wiahrend die Wasserdampfe
groftenteils kondensiert werden u. s. w., bis es schlieflich, sehr reich
an Ammoniak und Kohlensaure, durch G' in das Sammelgefi M und
weiter in die Rohren m m . .. gelangt, welche in einem Kiihltrog liegen,
durch welchen bestandig kaltes Wasser flieBt. Der Wasserdampf kon-
densiert sich grofitenteils, und dieses Kondensationswasser, welches eine
gewisse Menge Ammoniak absorbiert enthélt, flieBt in den etwas geneigten
Rohren m in den Sammelkasten zurick, von wo es dann durch das
Uberlaufrohr @ wieder in den Apparat gelangt. Das Gemisch von Am-
moniak- und Kohlensduregas stromt, nur noch geringe Spuren von
Wasserdampf enthaltend, durch das Rohr H in die Gefife O und P
uber, von deren Lauge es absorbiert wird.

Der Sammelkasten G ist durch Scheidewdnde!) g ¢ . . ., welche
bis in die Flissigkeit hinabreichen, derart eingerichtet, daf die Gase
gezwungen werden, nach und nach samtliche Kondensationsrohre m . ..
zu durchstromen, wahrend andererseits das Kondensationswasser aus
jedem einzelnen Rohr in den Behalter zuriickflieBen kann, um von hier
durch das Uberlaufrohr ¢ wieder in den Apparat zu gelangen.

Es sind auBler den beschriebenen Apparaten noch eine Menge
andere zur Destillation des Ammoniaks beim Ammoniaksodabetriebe
vorgeschlagen. s erscheint unnotig, hier noch niher darauf einzugehen,
die typischen Apparate sind in vorstehendem aufgefuhrt. Gegen Destil-
lationsapparate mit Ruhrwerk, welche vielfach vorgeschlagen sind, sprechen
dieselben Griinde, welche bei den analogen Apparaten zur Fillung ent-
wickelt sind. DaB Apparate mit mechanischem Riihrwerk heute irgendwo
in Gebrauch sind, ist mir nicht bekannt. Ich mochte es nicht glauben.

1) In der Zeichnong nicht angegeben.



Verbrauch an Kdlk zur Destillation.

Die Kalkmenge, welche zur Destillation notig ist, betrdgt bei
gutem Kalk rund 7500 kg pro 10000 kg Sodal). Theoretisch berechnet
sich das erforderliche Quantum bei Anwendung von Kalk mit 95 9, CaO
auf 5550 kg und bei Kalk von 909, CaO-Gehalt auf 5860 kg. Man
kommt aber selbstredend nie mit der berechneten Menge aus. Rinmal
geht etwas Atzkalk durch Bildung von Karbonat verloren und ferner
ist zu berechnen, daB eine gewisse Kalkmenge durch die Unreinheiten
des Salzes absorbiert wird, sowie auch durch dasjenige Ammonsulfat,
welches als Ersatz des unvermeidlichen Ammoniakverlustes stetig zu-
gesetzt werden muB. Diese letzteren Mengen schwanken.

Aber auch abgesehen von diesen Punkten, muf man schon aus
dem Grunde einen UberschuB nehmen, weil man vollig sicher sein mus,
alles Ammonchlorid und Sulfat zu zersetzen. Man wirde sonst Am-
moniakverlust erleiden und da opfert man lieber dem billigen Kalk als
das teure Ammoniak. Es ist, wie schon oben erwihnt wurde, nament-
lich beim Kolonnenbetriebe schwierig, die Kalkmenge annihernd richtig
zuzusetzen. Man hat friher vielfach auf 10000 kg Soda 10—12 000 kg
Kalk bei der Destillation gebraucht; in gut geleiteten Fabriken kommt
man aber mit 7500 kg Kalk gut aus. Die Zahl 6500 durfte ein Minimum
darstellen.

Der Kalk kann in die Destillation auf verschiedene Art eingefuhrt
werden, und zwar in fester und in flussiger Form. Meistens geschieht
die Einfithrung in Form von Kalkmilch durch eine Pumpe. Der Kalk
wird anf gewohnliche Weise geloscht und es wird dann die entstehende
Milch sofort eingepumpt, um so wenig wie moglich von der Wirme zu
verlieren. Ebenso muf man darauf sehen, die Kalkmilch so konzentriert
wie moglich zn verwenden. Je dunner die Milch ist, um so mehr
Wasser gelangt in die Destillation. Je dinner aber die Losung ist, um
so mehr Warme geht hier verloren. Die aus der Destillation ablaufende
Fliissigkeit hat eine Temperatur von 120—130°, diese Warme geht wohl
stets verloren?). Jeder cbm Wasser, der unnutz in die Destillation
kommt, verlangt (angenommen, daB das Wasser durchschnittlich 15°
Anfangstemperatur hat) rund 110000 c. zu seiner Erwdrmung, die
nachher verloren gehen. Diese Wirmemenge entspricht ungefahr 20 kg

D ef. S. 42.

2) Man kann eventuell einen Teil der Wirme zur Vorwarmung von Kessel-
speisewasser nutzbar machen, das ist aber nur ein relativ kleiner Teil. FafB-
bender, a. a. O., gibt diese Verwertung der weglaufenden Laugen an. cf S.220.
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Kohlen. Konzentrierte') Kalkmilch enthalt rund 300 kg gebrannten
Kalk, darnach ergeben sich rund 25 cbm fur die genannten 7500 kg.

Die Einrichtungen zum Loschen des Kalkes sind verschieden. Es
scheint mir am praktischsten zu sein, hier ganz einfache Vorrichtungen
zu nehmen. Durchaus bewahrt haben sich die gewdhnlichen Holzkasten,
wie sie die Maurer gebrauchen. Der Kalk wird darin durch Begiefen
mit Wasser geldscht und die fertige Milch lauft nach Offnen des Ver-
schluBstiickes in eine Grube, aus welcher die Kalkpumpe direkt saugt.
Steine etc. bleiben in dem Loschkasten zuruck. Die Kalkmilch in der
Grube wird durch ein einfaches Ruhrwerk bezw. durch ein Rithrgeblase
in Bewegung gehalten.

Mit der Kalkmilch gelangen rund 20 cbm Wasser in die Destil-
lation. Wenn die Milch mit 50° eingepumpt wird, so sind noch 80 e.
fur jedes Liter Wasser erforderlich, um die in der Destillation herrschende
Temperatur zu erreichen. 20 chm erfordern demnach 80><20000 =
1600000 c. = 320 kg Kohle. Dieses Quantum Kohlen kann man er-
sparen, wenn man den Kalk in festem Zustande in die Gefale einfiibrt,
wobei dann noch der weitere Vorteil entsteht, daf simtliche Wirme,
welche der gebrannte Kalk beim Léschen abgibt, ebenfalls nutzbar
gemacht wird. In der Kalkmilech wird bestenfalls nur ein Teil dieser
‘Wirme gewonnen, hdufig geht der grifite Teil durch Abkuhlung verloren.

Aus diesen Grinden hat auch schon Solvay im Patente vom
28. 11. 1877 den Kalk in fester Form einzufiihren vorgeschlagen. Er
hat sowohl bei den Destillierkesseln, Fig. 84, wie auch bei der Kolonne,
Fig. 87, eine Einrichtung angegeben, um den Kalk in den Apparaten
selbst zu loschen. Auch Honigmann hat dieses Verfaliren angewandt,
cf. Fig. 99,

Ich habe mich einer Vorrichtung bedient, welche Ahnlichkeit hat
mit der Einrichtung Solvays an seiner Kolonne, Fig. 87. Dieselbe ist
identisch mit der Einrichtung fir die Zufuhr von Salz in die Fallkessel,
cf. Fig. 52. Dieser Apparat gestattet im Betriebe Kalk zuzufuhren, ohne
dafl eine Unterbrechung stattfindet. Die dort gegebene Beschreibung
der Vorrichtung paft auch fur die Zufuhr von Kalk. Man braucht nur
anstatt Salz jedesmal ,Kalk“ zu lesen.

Statt durch gebrannten Kalk kann man auch den Salmiak in den
Laugen durch Kochen mit Kalzinmkarbonat zersetzen. Dies Verfahren
soll in folgendem etwas naher besprochen werden.

Kalzinmkarbonat?) wirkt in der Kalte auf eine Salmiakldsung

1y Es nichtet sich der Gehalt allerdings nach der Beschaffenheit des Kalkes.
Von manchen Kalksorten wird man nur 250 kg im ¢bm haben, von anderen auch
bis 330 kg. 300 kg ist eine Mittelzahl.

%) Zeitschrift far angew. Chemie 1898, Heft 8.
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kaum ein, wenn man nicht die ziemlich betrichtliche Loslichkeit des

kohlensauren Kalkes bei gewthnlicher Temperatur in Salmiak enthal-

tenden Losungen als durch eine Umsetzung veranlaBt auffassen will.

In der Warme entsteht jedoch sofort eine Zersetzung nach der Formel:
2NH, Cl 4+ Ca CO; = (NH,), CO, + CO Cl,.

Kocht man beispielsweise ganz fein gepulvertes Kalziumkarbonat
mit einer nicht zu verdunnten Salmiaklosung, so wird man sofort nach
Eintritt des Siedens durch den Geruch das Entweichen von Ammoniak
bemerken und durch Ammonoxalat eine Fallung erhalten. Bei fort-
gesetztem Kochen 1ost sich das Kalziumkarbonat sehr bald unter Bildung
von Kalziumchlorid vollig klar auf, indem eine aquivalente Menge Am-
monkarbonat entweicht. Wahrend in der Kilte Ammonkarbonat das
Kalzium aus seinen Salzen als Karbonat fallt, kehrt also in der Wirme
die Reaktion um. Man kann das sehr schon beobachten, wenn man in
einer etwas Chlorkalzium enthaltenden Salmiakl$sung durch Ammon-
karbonat eine Fallung hervorbringt und die Flussigkeit samt Nieder-
schlag kocht; man erhalt dann wieder klare Ldsung.

Wendet man zur Zersetzung des Salmiaks gewchnlichen Kalkstein
in Stucken oder in grober Pulverform an, so geht die Umsetzung so
langsam vor sich, daB man an eine technische Verwendung der Reaktion
nicht denken kann.

Vor mehreren Jahren teilte mir H. de Grousilliers mit, da8 die
Anwesenheit einer geringen Menge Chlormagnesium die schnelle und
vollige Zersetzung des Salmiaks bedeutend begunstige, und da es auf
diese Art moglich sei, die Destillation von Salmiaklosung bei der Am-
moniaksodafabrikation mit kohlensaurem Kalk allein praktisch durch-
zufuhren. Das Verfahren sollte, wenn moglich, auf der damals vom
Verfasser geleiteten Ammoniaksodafabrik durchgefuhrt werden, es sollte
dabei der aus der Kausti~ieruny von Soda stammende Kalkschlamm
Verwendung finden.

Bei einigen, infolgedessen angestellten Laboratoriumsversuchen fand
ich auch, daB es moglich sei, eine Salmiaklosung mit kohlensaurem Kalk
vollig zu zersetzen; die dem angewandten Salmiak entsprechende Menge
Ammoniak erhielt ich quantitativ in der vorgelegten Schwefelsiiure wieder.

Es wurden ferner Versuche im groBen angestellt, welche auch hin-
sichtlich der Umsetzung an sich befriedigende Resultate lieferten, nur
war die Destillationsdauer eine etwas lange. Hierzu kam noch, da8 in
den vorhandenen Apparaten der Schlamm sehr storend wirkte; aus diesen
und anderen Grunden ist die Durchfuhrung der Destillation mit dem
Kaustisierungsschlamm unterblieben.

Bei allen diesen Versuchen war stets etwa 19, Magnesiumchlorid
zugesetzt. Wenn letzteres wirklich die Umsetzung begunstigte, so konnte
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es nur als Vermittler der Reaktion dienen; eine derartige Wirkung ist
aber theoretisch schwer zu erkldren, weshalb mir der Nutzen des Zu-
satzes zweifelhaft erschien. Weitere Versuche ergaben denn auch, daB
der Zusatz gar keinen Wert hat, da die Destillation einer bestimmten
Menge Salmiak mit Kalziumkarbonat allein ebenso rasch verlief, wie
bei Anwesenheit von Magnesiumchlorid.

Einen grofen Einfluf auf die Schnelligkeit der Reaktion hat jedoch
der Grad der Feinheit, in welchem sich das angewendete Kalzium-
karbonat befindet, ferner die Konzentration der Losung. Es erschien
mir interessant genug, hieruber einige Klarheit zu erhalten, und ich
habe daher eine Reihe von Versuchen angestellt, indem ich gewthnlichen
Kalkstein, Marmor und gefalltes Kalziumkarbonat mit Salmiaklosung
erhitzte.

Es stellte sich dabei heraus, daB kohlensaurer Kalk in jeder
Form von uberschissiger, kochender Salmiaklosung vollig zersetzt wird,
daB aber der Feinheitsgrad bei der Schnelligkeit der Umsetzung eine
bedeutende Rolle spielt. Es kommt ferner dabei die Struktur!) des
Kalksteins in Betracht; gew¢hnlicher Stein wirkte schneller als Marmor,
wobei wohl die ausgepragtere krystallinische Beschaffenheit des letzteren
die Schuld trigt. Ebenso bewirkte ganz frisch gefallter kohlensaurer
Kalk eine schnellere Umsetzung als solcher, der schon linger aufbewahrt
war. Letzterer geht bekanntlich in eine krystallinische Form uber,
wihrend der frisch gefillte kohlensaure Kalk amorph ist.

Im folgenden gebe ich einige Versuche, aus ;welchen die relative
Dauer der Reaktion bei den verschiedenen Arten Kalziumkarbonat zu
ersehen ist. Es wurden jedesmal 5 g des Karbonates mit 200 ccm einer
10 9-igen Losung von Salmiak gekocht und beobachtet, in welcher Zeit
die vollige Zersetzung des kohlensauren Kalkes erfolgte. Durch Nach-
fullen wurde dafur gesorgt, daff die Konzentration der Losung stets
dieselbe blieb. Marmor und Kalkstein waren gepulvert und durch
feinste Seidengaze No. 17 abgesiebt.

Die Zahlen geben das Mittel aus je 2 Versuchen an.

Vollige Ldsung entstand nach

emner Kochdauer von

¢ Kalziumkarbonat, frisch gefdallt, . . . . 43 Minuten

(W13

5 g Kalziumkarbonat, langere Zeit aufbewahrt, 55 -
5 g gewohnlicher Kalkstein . . . . . . . 90 -
5g Marmor . . . . . . . . . . . .120 -

Yy Ganz ébnlich verhalten sich die Karbonate des Baryums, Strontiums
und des Magnesiums. Am schuellsten wirkt Magnesium-, am langsamsten Stron-
tinmkarbonat.
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Beim Marmor blieb nur ein ganz geringer, beim Kalkstein ein
etwas groBerer Riickstand wbrig, aus den Unreinheiten des Steines be-
stehend.

Die Wirkung des kornigen Kalksteines geht aus folgendem Versuch
hervor. Hierbei wurden 10 g Kalkstein in linsengrofien Stucken, welche
durch Absieben von allem Pulver befreit waren, mit 400 ccm einer
109,-igen Salmiaklosung erhitzt und das entweichende Ammoniak in
vorgelegter Schwefelsiure aufgefangen.

entsprechend zersetztem CaCO;

Kochdauer in Minuten NH; erhalten

100 1,156 g 3,400 g
120 0,867 g 2,550 g
150 0,833 g 2,450 g
370 2,856 g 8,400 g

Bei den angefiihrten Versuchen ist mit einem Uberschuf von
Salmiak gearbeitet, die ferneren Proben stellte ich an, indem ich einen
groBen Uberschub an Kalziumkarbonat nahm, um zu sehen, wie lange
Zeit die vollige Zersetzung einer Salmiaklésung in Anspruch nimmt.
Zugleich habe ich beobachtet, wie weit die Zersetzung durch die Ab-
nahme der Konzentration der Losung beeinflubt wird. Die Destillation
geschah in der Weise, daB durch den Destillierkolben ein kréftiger
Dampfstrom geleitet wurde. Unter den Kolben kam nur eine kleine
Flamme, um zu verhiiten, daB sich das Kalziumkarbonat an einer Stelle
am Boden ablagerte. Angewandt wurden 5 g Salmiak und 7 g Kalzium-
karbonat. Die Schwefelsiure zum Auffangen des Ammoniaks wurde
nach und nach in der Menge von je 20 ccm Normalsdure vorgelegt und
die Zeit bemerkt, in welcher dieselbe gesittigt wurde. Es sind mit
jedem Karbonat stets 2 Versuche nebeneinander ausgefuhrt; die Zahlen
stellen das Mittel aus denselben dar.

N IFE IR

Es wurden gesattigt bei Anwendung von E |SEE|5BE|582

S 1523 |2 |25%

= T B'S O M

i |

20 cem Normalschwefels. entspr. 1,070 g NH,Cl = 21,40%/, ] + 2. 8 7 51 7
20 cem - - 1070 - 2140 - [£5E | 28 11 5 8
20 cem - - 1070 - 21,40 - gaf.é 81, 87| 21 22
20 com - 1,000 - 2140- | SE% | 64| 54| 82| 25
18 cem - - 069 - 1391 - J==" | 88| 78 | 55 | 43
93 cem Normalschwefels. entspr. 4,975 g NH, Cl = 99,51/, do. | 224 i 187 | 124 { 105

1) Die zuerst sehr schnell gehende Zersetzung ist dem in dem Kausti-
sierungsschlamm enthaltenen Atzkalk mit zuzuschreiben.
L=}
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Die Zahlen sprechen fiir sich selbst, denselben ist tibrigens kein
absoluter, sondern nur ein relativer Wert beizulegen, da eine verdinderte
Art der Destillation auch eine andere Dauer der Umsetzung herbei-
fuhren wird. Da die Versuche jedoch moglichst gleichmdBig und stets
doppelt ausgefibrt sind, so haben sie immerhin einen Vergleichswert.

Aus den zuerst mitgeteilten Versuchen geht namentlich hervor,
da8 Kalziumkarbonat durch einen UberschuB von Salmiaklosung ver-
hiltnismdabBig schnell und ganz vollstandig zersetzt wird.

Die letztere Tabelle zeigt, daB es umgekehrt ziemlich schwierig
ist, eine Salmiaklosung vollig zu zersetzen, auch wenn der kohlensaure
Kalk in groBem UberschuB verwendet wird. So lange die Lisung noch
ziemlich viel Salmiak enthdlt, geht die Reaktion schnell vor sich, nimmt
aber mit dem allmahlichen Verschwinden desselben immer mehr ab und
geht zum Schluf nur auferst langsam weiter.

Wenn man bedenkt, daf eine Losung von Salmiak sich um so
leichter zum Teil in Ammoniak und Salzsdure spaltet, je konzentrierter
sie ist, und daB ebenso die Ldsungsfahigkeit derselben fur kohlensauren
Kalk von der Konzentration abhdngig ist, so ergibt sich, daf die er-
haltenen Resultate mit der Theorie sehr gut in Einklang stehen.

Aus dem Vergleich aller Versuche ergibt sich ferner uberein-
stimmend, daB die physikalische Beschaffenheit des Kalziumkarbonats
von grofiler Bedeutung fir die Umsetzung ist; in je feiner verteiltem
Zustande sich dasselbe befindet, um so schneller geht die Zersetzung
vor sich.

Nach den erhaltenen Resultaten halte ich die technische Durch-
fuhrung der Destillation von Salmiaklosungen mit Kalziumkarbonat wohl
fir moglich, d. h. ich meine, daf man die Losung ohne Anwendung
von Atzkalk mit fein gepulvertem Kalkstein allein vollig fertig destil-
lieren kann. ’

Die Destillation mit Kalziumkarbonat bei der Ammoniaksoda-
fabrikation wurde gegenuber der mit Atzkalk noch den Vorteil haben,
daB man statt des Atzammoniaks direkt Ammonkarbonat erhalt. Es
ware demnach nachher bei der Karbonisation nur noch 1 Mol. Kohlen-
saure zu decken.

Diesem Vorteil steht zunachst der Nachteil gegenuber, daB die
Destillation eine bedeutend langere Zeit in Anspruch nimmt; namentlich
dauert es ungemein lange, die letzten Reste Salmiak zu zersetzen. Hier
liefe sich jedoch leicht abhelfen dadurch, daf man nur den grofieren
Teil des Salmiaks mit Kalkstein zersetzt und zum SchluB unter Zusatz
von etwas Atzkalk fertig destilliert.

Es ist aber noch ein anderer Umstand, der die Anwendung von
Kalkstein zu teuer macht, und das ist die Notwendigkeit, denselben
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fein zu pulvern. Das wiirde mehr kosten, als das Brennen des Kalkes.
An Stelle von 100 kg Atzkalk sind etwa 200 kg Kalkstein notig;
rechnet man fir das Mahlen desselben auch nur 20 Pfg. auf 100 kg, so
sind das 40 Pfg. Das Brennen derselben Menge zu Kalk kostet aber
entschieden nicht so viel.

Anders verbhilt es sich mit dem aus der Kaustisierung von Soda
stammenden Kalkschlamm, derselbe liegt vielen Fabriken nur im Wege,
sodaBl seine Wegschaffung noch Kosten verursacht. Es braucht keine
weitere Arbeit damit vorgenommen zu werden, er wird direkt aufgeriihrt
und in die Destillationskessel gepumpt. Gegenuber dem Kalkstein hat
er den Vorzug, daB er, ganz abgesehen von seinem Gehalt an Atzkalk,
viel schneller wirkt, da er sich in fein verteiltem Zustande befindet.

Allerdings ist zu bemerken, daB TFabriken mit ununterbrochen
arbeitenden Kolonnenapparaten schlecht mit dem Kalkschlamm arbeiten
konnen, hingegen steht seiner Verwendung in Betrieben, die in ein-
fachen, intermittierend arbeitenden Kesseln destillieren, nichts entgegen.
In solchen Kesseln mit kegelformigem Unterteil, in welche der Dampf
durch ein von oben eingehangtes Rohr eintritt, wird der Schlamm in
steter Bewegung gehalten, sodall ein einseitiges Festsetzen desselben
am Boden nicht zu befurchten ist.

Berechnung der Dimensionen der Destillationsapparate
fiir eine bestimmte Produktion.

Bei Solvay, Fig. 85, und bei FaBbender, Fig. 93, sind die vier
Kessel eines Systems in den vier Ecken eines Quadrates aufgestellt.
Man kann selbstverstandlich auch andere Aufstellungen wahlen; so z. B.
die Aufstellung in einer Reihe. Ebenso kann man, wie auch Solvay
angibt, fiinf oder mehr Kessel zu einem System vereinigen.

FaBbender gibt fir 10000 kg Produktion zwei Systeme, jedes zu
vier Kesseln, an. Man wird aber meistens fir diese Grofie nur ein
System wahlen; dann am besten aus sechs Kesseln und einer Kolonne
bestehend.

Fur die Produktion von 10000 kg Soda ergeben sich die Grofen
der Kessel und der Kolonne aus folgenden Rechnungen.

Bei der Fabrikation von 10000 kg Soda pro 24 Stunden entstehen
rand 80 cbm Filterlauge; dazu kommen rund 25 cbm Kalkmilch, zu-
sammen 105 cbm. Die weitere Verdinnung dieser Flussigkeiten hangt
davon ab, wie viel Dampf zur Destillation verbraucht wird. Fast samt-
licher Dampf bleibt als Wasser in der Destillation. Nur ein Teil, der
je mnach den Umstanden verschieden grof ist, wird in der Ammonialk-

Schreib. 16
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absorption kondensiert!). TFur die folgenden Rechnungen soll ange-
nommen werden, da rund 100 cbm Destillierlaugen im ganzen ent-
stehen.

Jede Charge eines Destillierkessels, also Fullung, Fertigkochen
und Entleerung kann in 12 Stunden durchgefithrt werden. Bei der Ver-
wendung von 4 Kesseln zu einem System sind somit 8 Chargen mdglich,
und jede Charge muB 20 chm verarbeiten. Man nimmt vorsichtshalber
die Kessel indes etwas groBer, um fur alle Falle Reserve zu haben. Es

sollen daher 25 cbm Fullung fur jeden Kessel

—— gerechnet werden, woraus sich folgende Dimen-
§ sionen (cf. Fig. 101) ergeben:
s — — ] If Durchmesser des zylindrischen
4 Teiles. . . . . . . . = 3600 mm
§, Durchmesser des konischen
; Teilesunten . . . . . . = 700 -
i Hohe des zylindrischen Teiles = 3000 -
& - - konischen Teiles . = 1200 -
N Wolbung des oberen Bodens == 600 -

Auf jeden Meter des zylindrischen Teiles

Fig. 101, kommen 10,17 cbm Inhalt; bei der Fiillung auf

2000 mm somit 20,34 cbm. Dazu kommt der
Inhalt des Konus mit 5,02 cbm, somit ergeben sich rund 25 cbm.

In jedem Kessel steht die Losung insgesamt 3200 mm hoch. Das
Rohr, welches den Kochdampf einfihrt, endigt 200 mm uber dem Boden;
diese Hohe ist bei Berechnung des Gegendrucks, den der Dampf erhilt,
also abzuziehen. Es bleiben 3000 mm fur jeden Kessel, fur die vier
Kessel zusammen also 12 m. Das spezifische Gewicht der Losung ist
anfangs nach Zusatz der Kalkmilch rund 1,160; wird aber dann rasch
durch den sich kondensierenden Dampf verdunnt und betragt zum
Schluf rund 1,090. Man kann demnach durchschnittlich rund 1,125
rechnen, Die Flussigkeitssaule von 12 m leistet also einen Widerstand
von 13,5 m = 1,35 Atm., Durch Einblasen des Dampfes und Erwar-
mung der Losung steigt die Flussigkeit in den Kesseln um ca. 500 mm.
Der Gegendruck wird indes nicht groBer, da das spezifische Gewicht
der heiflen, mit Dampfblasen angefilllten Losung ein entsprechend
kleineres geworden ist. Dazn kommt fur Reibung in Rohrleitung und
Ventilen 0,1 Atm., fir den Gegendruck in der Destillierkolonne, Am-
moniakabsorptionskolonne und Waschgefa 0,5 Atm. Es ergibt sich also
ein Gegendruck von insgesamt 1,95 Atm. Das ist der Druck bei der

1) of. Kapitel 1L
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Berechnung, welche annimmt, daf mit den 4 Kesseln nur ca. 6 Chargen
in 24 Stunden ausgefiihrt werden. Bei Vornahme von 8 Chargen —
und das ist die Regel in der Praxis!) — hat jeder Kessel nur 20 cbm
pro Charge zu verarbeiten. Die Losung steht dann in jedem Kessel
nur 2500 mm hoch. Es gehen also von der oben auf 13,5 m berechneten
Wassersaule 2 m ab. Diesen 2 m Flissigkeitssiule entspricht ein Gegen-
druck von 0,22 Atm. HEs wuarde sich also der Gesamtgegendruck in
diesem Falle anf 1,71 Atm. reduzieren.

Bei einem System von sechs Kesseln kann, wie schon oben gesagt
ist, der Dampf besser ausgenutzt werden.

Bei Annahme von 12 Chargen pro 24 Stunden fir ein Sechskessel-

== rund 14 cbm zu verarbeiten. Rechnet

160
12
man auch hier eine geringere Anzahl Chargen, also vielleicht 10 pro
21 Stunden, so ist die Fullung einer Charge =

16 cbm. Hiernach soll die GroBe der Kessel |

system hat jede Charge

gewihlt werden. 8§
Die Dimensionen (cf. Fig. 102) wurden sein: - ‘?
Durchmesser des zylindrischen T _‘35%0 T S
Teiles . . . . . . . . = 3600 mm ' $
Durchmesser des konischen ‘ ;
Teiles, unten . . . . . = 800 - ! é
Hohe des zylindrischen Teiles = 2200 - _ X
- - konischen Teiles . = 1000 - W{”’{
Der Konus faBt 4,2 cbm. Auf 1 m Hohe Fug. 102.

des zylindrischen Teiles kommen 10,17 cbm.

Falls die Losung 1200 mm hoch im zylindrischen Teile steht, ergeben
sich demnach rund 12 cbhm und zusammen mit dem Inhalt des Konus
rund 16,2 cbhm.

In jedem Kessel steht die Ldsung 2200 mm hoch. Davon gehen
wie im ersten Beispiel 200 mm ab, es bleibt demnach eine Hohe von
2000 mm, fir 6 Kessel = 12 m. Das ist dieselbe Flussigkeitssaule wie
im ersten Beispiel, also berechnet sich auch hier derselbe Gegendruck,
namlich 1,95 Atm. Falls die Fullung nur 14 cbm fir jede Charge be-
tragt, ist jeder Kessel nur auf 1m im zylindrischen Teil zu fullen.
Der Gegendruck berechnet sich dann um 1200 mm Flussigkeitssaule =
rund 0,13 Atm. geringer, betragt also im ganzen 1,82 Atm.

Die Destillierkolonne mit einfachen Siebboden zum Vorwirmen

1 Tch habe in der Praxis lange Zeit hindureh mit 4 Kesseln per 24 Stunden

910 Chargen ausfuhren konnen.
16*
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der Salmiaklaugen und Austreiben des Ammonkarbonates, welche hinter
den Kesseln und vor der Ammoniakabsorptionskolonne aufgestellt wird,
soll folgende Mafle haben:

Durchmesser der Ringe im Lichten . . == 1500 mm
1 Bodenring, Hohe = 450 -
12 Ringe mit Siebboden, Hohe je = 250 -
1 Kuhlring, Héhe . . . . . . = 1000 -
1 Deckelring, Hohe . . . . . . . = 250 -

Im Kublring befinden sich 200 Rohre von 45 mm #uBleren Dtr.

Bei regelrechter Arbeit steht auf den Siebboden die Losung etwas
hoher, als die Hohe der Uberlaufrohre (60 mm) betragt, also rund 80 mm.
Indes ist keine kompakte Losung vorhanden, sondern dieselbe ist mit
ungelosten Gasblasen angefullt, soda man nur etwa die Halfte des
Volumens als wirkliche Losung rechnen kann. Fur 12 Siebboden er-
geben sich demnach 12 >< 30 = 360 mm, dazu kommen 200 mm fir den
Bodenring, in Summa 560 mm. Der Inhalt des Kolonnenquerschnittes
betragt bei einem lichten Durchmesser von 1500 mm = 1,77 qm. Jene
560 mm entsprechen somit 1,00 cbm.

In die Kolonne sollen in 24 Stunden eintreten rund 80 cbm Filter-
lauge, das sind pro Stunde = 3333 Liter, pro Minute = 66 Liter.

Darnach wirde die Filterlauge in der Kolonne einen Aufenthalt von
1000

66

In dieser Zeit kann die Filterlauge vollig erhitzt und fast frei von
Ammonkarbonaten sein, aber es ist dann erforderlich, daB ein starker
Strom von heifen Gasen und Wasserdampf in die Kolonne tritt. Bs ist
ubrigens mnicht stets durchaus notig, daB die Filterlauge von Ammon-
karbonaten befreit ist, wenn sie aus der Kolonne abflieft. Man pumpt
die Kalkmilch in diesem Falle erst ein, wenn der Inhalt des Destillier-
kessels vollstandig erhitzt und das Ammonkarbonat ausgetrieben ist.

Wenn jedoch die Zeit knapp ist und daher die Kalkmilch fruher,
also gleich nach Beginn eingepumpt werden soll, so muB auch die Filter-
lauge aus der Kolonne fast karbonatfrei in den an der Reihe befind-
lichen Destillierkessel einlaufen. Man hat sonst grofiere Verluste an
Kallk durch Bildung von Xalziumkarbonat!). Will man ganz sicher

= rund 15 Minuten haben.

') Frisch gefilltes Kalziumkarbonat zersetzt Salmiak zwar auch vollstindig,
aber es geht darauf langere Zeit hin. cf. S.287. Das laBt sich nur bei beson-
derer Einrichtung durchfuhren. Bei der gewohnlichen Art der Destillation ist
alles Kalziumkarbonat, welches sich bildet, als verloren zu betrachten, weil doch
Kalziumhydroxyd im Uberschull zugesetzt wird.
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gehen, das Ammonkarbonat in der Kolonne véllig auszutreiben, so
wendet man besser eine Kolonnenform an, deren Ringe die Form der
in Fig. 18 abgebildeten Kolonne haben. Die Mafle der Kolonne sind:

Durchmesser der Ringe im Lichten . . = 1500 mm
1 Bodenring, Hohe . . . . . . . = 450 -
12 Ringe, Hohe . .. . . . . = 400 -
1 Kahlring, Hohe . . . . . . . . = 600 -
1 Deckelring, Hohe . . . . . . . = 250 -

Der Inhalt des Kolonnenquerschnittes ist 1,77 qm. Davon ist ab-
zurechnen fiir den mittleren DurchlaB von 300 mm Dtr. in jedem Ring
und fir 2 Uberlaufrohre von 65 mm #uBerem Dtr. zusammen 0,078 qm.
Es bleiben also fiir jeden Ring rund 1,69 Flache. Die Flissigkeit steht
in den Ringen etwas hoher als die Hche der Uberlaufrohre betragt,
also rund 170 mm. Awuch hier soll gerechnet werden, da8 das Volumen
der einlaufenden Losung durch Gasblasen und Erhitzung auf das doppelte
ausgedehnt ist. Auf jeden Ring ist daher nur eine Hohe der Flussig-
keit von 85 mm zu rechnen. Dann ergeben sich fur 12 Ringe =
1020 mm und fiir den Bodenring 200 mm, zusammen 1220 mm. Der
Gesamtinhalt der Kolonne betrigt demmnach 2,06 cbm. Da, wie schon
oben berechnet wurde, pro Minute 66 Liter Filterlauge einlaufen, kann
diese letztere % = 31 Minuten in der Kolonne verweilen. Das ist
die doppelte Zeit wie in der Kolonne mit einfachen Siebboden.

Man kann sicher sein, da8 in der Zeit von 30 Minuten die Filter-
lauge genugend von Ammonkarbonat befreit wird. Es entsteht bei
dieser langeren Dauer der Vorteil, dal der Dampf besser ausgenutzt
wird. Is gelangt dann nicht so viel Wasserdampf in den Kihlring,
sodaB man mit geringerer Kuhlung auskommt.

Die Kolonne nach Fig. 18 ist auch betriebssicherer als die Kolonne
mit einfachen Siebboden. Bei der letzteren Konstruktion muf die
Starke des Gas- und Dampfstromes dem Gesamtquerschnitt der Sieb-
locher entsprechen. Ist der Strom zu schwach, so lduft die Losung
durch die Sieblocher ab und es bleibt keine Schicht derselben auf den
Boden stehen. Der Dampf durchdringt dann die Losung nur zum ge-
ringen Teil, die Wirksamkeit der Kolonne leidet. Das ist bei der
Kolonne TIig. 18 nicht moglich. Bei dieser kann die Losung nur durch
die Uberlaufrohre nach unten laufen. Die Ringe bleiben stets bis zur
Hohe der Uberlaufrohre gefillt.

Wenn anderseits bei der Kolonne mit einfachen Siebbdden der
Dampfstrom zu stark wird, so wird die Fliissigkeit am HerunterflieBen
gehindert. Denn der Dampf, welcher nicht durch die Sieblécher treten
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kann, geht durch die Uberlaufrohre nach oben und halt so die Fliissig-
keit zurick. Man kann etwas vorbeugen dadurch, daf man die Uber-
laufrohre der Kolomne von solchem Querschnitt nimmt, da8 durch die-
selben bei sehr starker Dampfentwicklung zugleich Dampf nach oben
steigen und Flussigkeit nach unten laufen kann. Aber die Arbeit der
Kolonne ist dann weniger wirksam.

Eine genauve Regulierung des Dampfstromes ist sehr schwierig, da
die Arbeit in einem geschlossenen Apparat vor sich geht. Man kann
dieselbe nicht mit dem Auge verfolgen. Es tritt dabei leicht der vor-
erwihnte Fehler ein, daB der Dampfstrom zu schwach wird.

Bei der Kolonne nach Fig. 18 wird allerdings ebenfalls ein zu starker
Dampfstrom die Losung nach oben treiben und aus der Kolonne hin-
auswerfen. Aber man kann hier besser vorbeugen, indem man fiir die
zentralen Offnungen, durch welche der Dampf nach oben geht, einen so
groflen Querschnitt wahlt, dafl auch selbst bei sehr starkem Dampf- und
Gasstrom derselbe gut passieren kann. Dann bleiben die Uberlaufrohre
stets fiir die Fliissigkeit frei.

Um die Filterlauge in der Kolonne zu erhitzen und das Ammon-
karbonat auszutreiben, ist eine groBe Menge Warme erforderlich.

Es sind in 24 Stunden 80 cbm Lauge von durchschnittlich 200
auf durchschnittlich 1009 zu erhitzen.

Nach Kapitel II, S. 82, sind in den 80 cbm Filterlauge 1500 kg
Ammoniak fast ganz in der Form von Bikarbonat vorhanden. Diese
1500 kg Ammoniak entsprechen 6971 = rund 7000 kg Ammonbikarbonat,
darin sind rund 3900 kg Kohlensaureanhydrid enthalten. Es soll der
‘Wirmeverbrauch so gerechnet werden, als wenn 3900 kg CO, und
1500 kg NH; zu vergasen sind. Die Temperatur der entstehenden Gase
soll mit rund 100° angenommen werden!). 1 kg NH; verlangt zur Aus-
treibung aus wifiriger Losung als Gas = 514,32). Das Gas muff auf
100° erwdrmt werden; nimmt man als Anfangstemperatur fir das Gas
die Temperatur der Losung = 20° an, so sind fur 1 kg des Gases zur
Erwarmung auf 1000 80>< 0,531 = 42,5 erforderlich. Im ganzen ver-
langt demnach jedes kg NH, = 557 c.

Fur 1 kg CO, sind zur Austreibung aus der Losung als Gas 127 c.3)
notig, die Erwirmung auf 100° verlangt 80>< 0,217 = 17,3. Im ganzen
snd fur jedes kg CO, demnach 141 ¢. zu rechnen.

Zur Erwirmung von 1 Liter Filterlauge von 1,14 spezifischem Ge-
wicht um 19 ist rund 1 ¢. zu rechnen. 1 kg Wasserdampf gibt in der

) Auch diese Wirmeberechnung ist nicht ganz genaua, sie verlangt eigent-
lich eine ganze Reihe von Korrekturen.

) of. Kapitel II, S. 85.

) ef. 5. 85.
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Kolonne rund 500 c. ab, wobei sich der Dampf in Wasser von 100°
verwandelt.

Die in der Kolonne erforderliche Gesamtwirme ergibt sich aus
folgender Aufstellung:

s

80 000 Liter Filterlauge 80 ¢. = 6400000 c.
1500 kg NH, . 557 ¢. = 835500 c.
3900 - CO,. . . . 4 l4dec. = 561600c.

Summa = 7797 100 c.

e

7797 100
500
Dampf notig, welche 15,6 cbm Wasser bilden. Die Verluste durch Ab-
kithlung der Apparate sind hierbei nicht gerechnet, dieselben sind weiter
unten bei der Berechnung der Gesamtwarme fur die Destillation an-

gegeben.

Um diese Wirme zu liefern, sind = rund 15594 kg

Berechnung der gesamten zur Destillation erforderlichen
Wirmemenge.

Die Menge der zur Destillation der Filterlaugen bei der Produktion
von 10000 kg Soda pro 24 Stunden erforderlichen Warmemenge ergibt
sich aus folgenden Daten.

Es sind zu erhitzen 80 000 Liter Filterlaugen von durchschnittlich
20° auf durchschnittlich 130°. 1 Liter verlangt zur Erhohung der Tem-
peratur um 1° rund 1 c.

Es sind zu erhitzen 25 cbm Kalkmilch von durchschnittlich 50°
auf durchschnittlich 130° 1 Liter verlangt zur Erhohung der Tempe-
ratur um 19 rund 1 c.

Es sind auszutreiben als Gase mit der Temperatur von rund 100°

4900 kg Ammoniak, 1 kg verlangt . . . . 557 ¢l
3900 - Kohlensdureanhydrid, 1 kg verlangt 144 c.!)

Es sind 160 cbm Fliissigkeit stindig im Sieden zu erhalten, wobei
Warmeverluste durch Abkuhlung der Wandungen der Kessel, Kolonne
und Rohrleitungen entstehen. Es soll angenommen werden, daf jeder
Quadratmeter der Oberfliche der Apparate etc. pro Stunde 300 c. an
die Luft und durch Ausstrahlung abgibt, dabei ist vorausgesetzt, daf
die Apparate etc. mit Warmeschutzmasse gut isoliert sind. Die Ober-
fliche der Apparate und Rohrleitungen betragt rund 400 qm. Davon

5 of. S.246.
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ist ein Teil so gut geschiitzt durch Einmauerung, daf diese Wirme-
abgabe sehr gering ist. Dagegen sind aber anderseits Flantschen der
Rohre, Ventile, Mannlicher ete. garnicht isoliert und verbrauchen daher
relativ mehr Warme. Man kann annehmen, daf sich beides etwa aus-
gleicht.

80 000 Liter Filterlauge a 110 c. = 8800000 c.
25000 - Kalkmilch & 80c. = 2000000 c.
4900 kg Ammoniak a 557 c. . = 2729300 c.
3900 - Kohlensaureanhydnd a 144 c. = 561600 c.

400 gqm Oberfliche & 300 c. pro Stunde er-
geben pro 24 Stunden . . . . . .= 2880000 c.

Summa = 16 970 900 c.

Durch die Umsetzung des Salmiaks mit Kalk zu Kalziumchlorid
und Ammoniak wird Warme frei; deren Menge ist jedoch so gering,
daf sie auBer acht gelassen werden soll.

1 kg Wasserdampf, welcher mit 2 Atm. Uberdruck in die Apparate
eintritt, gibt, wenn er sich zu Wasser von 130° kondensiert, rund 517 c.
ab. Da schon in den Rohrleitungen Verluste durch Abkihlung ent-
stehen und der Druck auch nicht immer 2 Atm. Uberdruck betrigt,
sollen nur rund 500 c. fur 1 kg Dampf gerechnet werden. Die oben
berechnete Warmemenge von 16 970 900 c. verlangt also rund 34 000 kg
Dampf.

Vom Brennwert guter Kesselkohle kénnen bel richtiger Kesselanlage
und sorgfaltiger Wartung derselben 809, nutzbar gemacht werden. Eine
Kohle, welche einen Brennwert von 7000 c¢. pro 1 kg besitzt, gibt dem-
nach 5600 nutzbare c. ab. Bei Vorwarmung des Speisewassers auf
70 bis 80° (das ist bei Ammoniaksodafabriken leicht zu erreichen)
verlangt 1 kg Dampf von 6 Atm. Uberdruck 656 — 70 = 586 c., folg-

lich liefert 1 kg Kohle mit 5600 nutzbaren ec. 268%0 = rund 9!/, fache
. 34 000
Verdampfung. Darnach warden die obigen 34 000 kg Dampf — 95

'y

= rund 38580 kg Kohlen erfordern.

Man hat indes solche guten Verdampfungsresultate in der Praxis
wohl nur ganz selten. Schon achtfache Verdampfung ist als ein gutes
Resultat anzusehen, vielfach wird man nicht mehr als siebenfache Ver-
dampfung rechnen konnen.

Legt man achtfache Verdampfung zu Grunde, so verlangen jene
34 000 kg Dampf = 4250 kg Kohlen.

Mit einer so geringen Menge Kohlen kommt indes keine Fabrik
aus. Das liegt daran, daB an verschiedenen Stellen Wirme verloren
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geht. In erster Linie kommt der Dampf in Betracht, welcher durch die
Destillierkolonne hindurch in die Absorptionskolonne geht.

In Kapitel II, S. 85, ist diese Dampfmenge mit 5000 kg ange-
nommen; zur Erzeugung derselben sind bei achtfacher Verdampfung rund
625 kg Kohle erforderlich. Insgesamt ergeben sich somit 4250 4- 625 ==
rund 4900 kg Kohlen fur die Destillation des Ammoniaks bei der Pro-
duktion von 10000 kg Soda.

Im Kapitel II, S. 87, ist ferner auch angegeben, daB die Menge des
in der Absorptionskolonne sich kondensierenden Dampfes unter Um-
stinden mnoch viel grofler sein kann als 5000 kg per 10000 kg Soda.
Diese Menge kann bis 20 cbm steigen.

Es ist nicht allein die Warme des in der Absorptionskolonne sich
kondensierenden Dampfes, welche verloren geht, sondern auch in der
Destillierkolonne treten Verluste ein. Die samtliche Warme, welche in
dieser Kolonne durch die Kiihlvorrichtung im oberen Teil fortgenommen
wird, entstammt dem Heizdampf und ist als reiner Verlust zu betrachten.
Der Betrieb muf daher so gefihrt werden, daB die Destillierkolonne nie
zu warm geht, Es liegt klar vor Augen, daB hier sonst eine grofle
Menge Wirme verschwendet werden kann.

Im vorliegenden Beispiel ist gerechnet, daf die Endlaugen der
Destillation 160 chm betragen. Da 105 cbm fur Filterlauge und Kalk-
milch gerechnet sind, bleiben noch 55 chm kondensiertes Wasser ==
55 000 kg Dampf tbrig. Dazu kommen 5000 kg Dampf, welcher mit in
die Ammoniakabsorptionskolonne destilliert, also ist der Dampfverbrauch
in Summa mit 60000 kg angenommen. Das entspricht bei achtfacher
Verdampfung einem Kohlenverbrauch von 7500 kg.

Ein solcher Verbrauch ist normal fur eine kleinere, ziemlich gut
arbeitende Fabrik. Er ist niedrig im Verhaltnis zu dem Kohlenver-
brauch, welcher fruher als Regel galt.

Ich habe fruher einmal das Minimum an Kohlen berechnet, mit
welchem man in der Praxis bel der Destillation theoretisch auskommen
kapn?). Ieh kam dabei auf 3310 kg pro 10000 kg Soda?), eine Zahl,
die indes auf keinem Werke erreicht wird. Jene Berechnung wurde
pur gemacht, um anndhernd die Grenze festzustellen, bis zu welcher
man in der Praxis unter den giinstigsten Umstanden vielleicht ge-
langen kann.

Wenn die theoretische Berechnung hier stets weniger ergibt, als
die Praxis in Wirklichkeit verbraucht, so liegt das an einer ganzen

1) Chem.-Ztg. 1894, XVIII, No. 99.
?) Bei dieser Berechnung war die durch Abkihlung und Ausstrahlung der
Apparate etc. verloren gehende Warme auBerdem noch sehr hoch gerechnet.
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Reihe von Ursachen. Dieselben sind im vorstehenden bereits beriihrt
und sollen noch einmal rekapituliert werden.

1. Beschaffenheit der Kohle. Dieser Punkt bedarf keiner
weiteren Erlauterung.

2. Schlechte Kesselanlage. Hierher rechne ich nicht allein
die Art des Kesselsystems, sondern auch noch andere Umstinde. s
ist ein grofler Unterschied, ob das Speisewasser gereinigt wird oder
nicht und ob es vorgewirmt wird. Man findet leider auch heute noch
chemische Fabriken, welche ihr Speisewasser nicht reinigen, Dafl die
entstehende ,Schutzkruste® von Kesselstein die Verdampfung hindert,
braucht nicht weiter bewiesen zu werden.

Welchen Einfluf die Vorwarmung hat, ist aus folgender Rechnung
zu ersehen. Fiir 10 000 kg Soda pro 24 Stunden sollen 60 cbm Speise-
wasser gerechnet werden. Wenn diese 60 cbm von durchschnittlich 20¢
auf 909 vorgewédrmt werden, so sind dadurch gewonmen 60000 >< 70 =
4200000 c¢. Bei einer Kohle, von welcher pro 1 kg 5600 c. ausgenutzt
werden, entspricht diese Wdrmemenge = 750 kg Kohlen.

Dag sich das Speisewasser durch die Warme ablaufender Destillier-
laugen auf 90° anwirmen ld8t, ist ohne Frage’). Durch die abziehenden
Rauchgase 146t sich bei den meisten Kesselanlagen das Speisewasser bei
Anschaffung eines Greenschen Economisers auf durchschnittlich 1109
bringen, wodurch die oben berechnete XKohlenersparnis noch grofer wird.
Von sehr grofem Einfluf ist es naturlich auch noch, ob die Kessel-
anlage sorgfiltig tiberwacht wird. Xin schlechter Kesselwirter kann
leicht 509/, Kohlen mehr verbrauchen als ein guter.

3. Abkuhlung und Ausstrahlung. Wenn die Apparate,
welche zur Destillation dienen, schlecht oder garnicht isoliert sind,
so werden die Verluste an Warme an dieser Stelle selbstverstandlich
viel grofler, als in der Berechnung auf S. 248 angegeben ist. Beim
Fehlen der Isolierung kann man rechnen, daB ein Quadratmeter Ober-
fliche pro Stunde wenigstens 900 c. abgibt gegen 300 c. bei guter Iso-
lierung.

4. Volumen der Filterlauge und Kalkmilch. Welche Be-
deutung das Volumen von Kalkmilch und Filterlauge hat, ist aus der
Berechnung auf S. 248 zu ersehen. Tatsachlich haben Fabriken das
Doppelte und mehr noch das Volumen der beiden genannten Fhissig-
keiten zu destillieren gehabt. Da in solchen Fallen durch die dann
notigen grofleren Apparate mehr Warme durch Abkublung und Aus-
strahlung verloren ging, ist es mnicht zu verwundern, wenn jene Werke
so viel Koblen verbrauchten.

1) ef. auch S. 220.
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5. Destillationsapparate. Falls die Destillierapparate zu klein
fiir das zu verarbeitende Quantum sind, kann man den Dampf nicht
geniigend ausnutzen. s ist dann nicht zu vermeiden, daB bei der ge-
schilderten Anlage (Kesselsystem und Kolonne) ein UberschuB von Dampf
in die Destillierkolonne geht und hier durch Kiihlung fortgenommen
werden muf. Hierdurch kann ein grofer Wirmeverlust entstehen.

Dieselbe Erscheinung kann iibrigens auch beim reinen Kolonnen-
system eintreten.

6. Betriebsfiihrung. Ganz dieselbe Erscheinung, welche unter
No. 5 geschildert ist, kann auch bei guten und ausreichend grofen
Destillierapparaten vorkommen, wenn bei der Betriebsfihrung Fehler
gemacht werden, wenn also unnétig viel Dampf in die Destillation ge-
leitet wird. Das ist ein Umstand, der in der Praxis haufig vorge-
kommen ist.

FaBbender, a.a.O. S. 226, gibt an, daB bei der von ihm be-
schriebenen Anlage fir 10000 kg Produktion der Dampfverbrauch im
Winter 1976 und im Sommer 1860 kg pro Stunde anzunehmen sei.
Rechnet man durchschnittlich 1900 kg pro Stunde, so macht das pro
24 Stunden 45 600 kg. Das sind 14 400 kg weniger, als in dem prak-
tischen Beispiel angenommen wurde. cf. S. 249.

Es ist selbstverstandlich, daf derartige Rechnungen nicht iiber-
einstimmend sein konnen. Die bei FaBbender geschilderte Destillation
unter teilweisem Vakuum muB ubrigens mit weniger Dampf auskommen.

Man kann zur Destillation entweder direkten Kesseldampf be-
nutzen oder auch den Abdampf der Maschinen. Es lafit sich daruber
streiten, welches Verfahren am vorteilhaftesten ist. Die Arbeit mit
direktem Dampf ist betriebssicherer als die Destillation mit Abdampf,
aber letztere spart Kohlen.

Um die Arbeit mit Maschinenabdampf durchzufuhren, ist es durch-
aus ndtig, gute und krdftige Maschinen zu haben, welche trotz des
Gegendrucks, den der Dampf erfahrt, tadellos arbeiten. Ferner ist er-
forderlich, daf der Gegendruck in den Destillationsgefalen nicht zu
hoch ist.

2 Atm., wie oben berechnet wurde, ist ein Druck, den gute
Maschinen vertragen konnen.

Die sonstige Einrichtung ist sehr einfach; man leitet den Abdampf
zundchst in einen Receiver!), der zugleich das Kondenswasser abscheidet,
und von hieraus direkt in die Destillationskessel oder Kolonne. Der
Receiver ist mit einem Sicherheitsventil versehen fur den Fall, da8 eine
Verstopfung eintritt.

1) Als solcher kann ein einfacher Kessel von 1/,—2 c¢hm Inhalt dienen.
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In der Dampfleitung miissen gut funktionierende Ruckschlags-
ventile sich befinden, damit nicht beim Stillstand der Maschinen Destil-
lierflussigkeit aus den Kesseln zuriicksteigen und in die Maschine treten
kann., AuBerdem ist zur groferen Sicherheit ein Absperrventil notig,
welches beim Anhalten der Maschine sofort abgeschlossen wird.

Bei der Verwendung des Abdampfes zum Kochen wird der grofite
Teil der latenten Wirme des Dampfes nutzbar gemacht. 1 kg Dampf
von 1 Atm. absolut enthdlt 636 ¢. Diese Wérme geht beim Auspuffen
des Dampfes in die Luft vollig verloren. Wird dieser Dampf in die
Destillation geleitet, so werden beim Kondensieren desselben 520—530 c.
frei (je nach der Fliissigkeitswdrme in den Destillierapparaten), wahrend
der Rest als Eigenwarme in dem entstehenden Kondenswasser bleibt.
Es geht von der angegebenen Warme noch ein Teil in den Leitungen
verloren, sodal man vorsichtshalber nicht mehr als 500 ¢. Warmeabgabe
fur 1 kg Dampf rechnen kann.

Fur die Benutzung des Abdampfes zum Kochen kommen folgende
Momente in Betracht. Wenn eine Dampfmaschine mit Kondensation
arbeitet, so gebraucht sie (eine kleinere Maschine angenommen) ca. 9 kg
Dampf fur Pferd und Stunde, wihrend dieselbe Maschine beim Aus-
puffen des Dampfes in die Luft 15 kg Dampf fur die Stundenpferdekraft
verbraucht. Dieser Verbrauch steigt noch ganz bedeutend, wenn der
Abdampf Gegendruck erhalt, wenn derselbe also, wie im vorliegenden
Falle, in die Destillierapparate gedruckt werden muff. Der Verbrauch
betragt dann 20—30 kg pro Stundenpferd. Hieraus ergibt sich, daf
nicht der samtliche Dampf, der zum Destillieren ndtig ist, bei Verwen-
dung von Abdampf rein gespart wird im Gegensatz zu dem Verfahren
der Destillation mit direktem Dampf. Man kann bei der Berechnung
der Ersparnis an Warme durch den Gebrauch von Abdampf nur den-
jenigen Dampf rtechnen, den die Maschine verbrauchen wird, wenn sie
mit Kondensation arbeitet. Eine Hochdruckmaschine darf hierbei nicht
zum Vergleich herangezogen werden,

Am meisten wurde sich dieser Umstand fuhlbar machen in dem
Falle, daff eine grofe Betriebsmaschine samtliche Pumpen ete. durch
Transmission treibt. Eine solche Maschine wirde eventuell nur 7—8 kg
Dampf pro Pferd und Stunde gebrauchen. Indes wird ein solcher Fall
nicht leicht vorkommen; denn es ist richtiger, wie schon fruher erwahni
wurde, die groferen Kompressoren und Kalzinierdfen je durch eine be-
sondere Dampfmaschine zu treiben. Es ist zu wichtig, den Gang dieser
Motoren einzeln regulieren zu konnen.

Es ist unter allen Umstéinden zweifellos, daB die Verwendung von
Abdampf zum Destillieren eine ziemlich erhebliche Ersparnis an Kohle
bedeutet, vorausgesetzt, daB der Gegendruck mnicht zu hoch ist. Je
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hoher dieser Druck ist, um so mehr Dampf wird eine Maschine relativ
gebrauchen und man kann dann nicht den Dampf von der ganzen
Maschinenkraft verwenden, die man zur Verfigung hat.

Es sollen z B. fiir die Destillation rund 50 000 kg Dampf notig
sein. Wenn nun die Maschinen rund 17 000 kg Dampf gebrauchen, falls
sie. mit Kondensation arbeiten, so steigt dieses letztere Quantum bei
einem Gegendruck von 1/, Atm. auf rund 50 000 kg Dampf. Es kann
dann simtlicher Maschinendampf zum Destillieren verwendet werden.
Die Ersparnis gegeniiber der Destillation mit Kesseldampf ist dann
folgendermafen:

Mit Kesseldampf direkt werden gebraucht

fur die Destillation. . . . . = 50000 kg Dampf

- - Maschinen . . . . . ==17000 - -
Summa = 67 000 kg Dampf

Destillation mit Abdampf . . = 50000 - -

Ersparnis = 17 000 kg.

Wiirde der Gegendruck aber beispielsweise so hoch gesteigert, dafl
dieselben Maschinen vielleicht 70000 kg Dampf gebrauchen, so ware
kein Vorteil, sondern ein Schaden erzielt gegeniber der Destillation mit
direktem Kesseldampf. Diese letztere wirde erfordern

50000 kg Dampf fur die Destillation
17000 - - - - Maschinen

Summa 67 000 kg Dampf

gegeniiber 70 000 kg!) bei der Destillation mit Abdampf.

Ein solcher Fall wird in der Praxis indes auch nicht eintreten.
Man wird die Destillation stets so einrichten, daB ein so hoher Gegen-
druck nicht vorkommt.

Die Verwendung von direktem Kesseldampf findet noch auf vielen
Fabriken statt. Jedenfalls hat dies Verfahren mancherlei Vorteile, wenn
es auch mehr Kohlen kostet. Der Destillationsbetrieb 1afit sich viel
sicherer fuhren, und die Maschinen arbeiten leichter, halten daher wohl
langere Zeit. Es laBt sich betreffs der Wahl des einen oder anderen
Verfahrens bei der Destillation prinzipiell nicht sagen, welches das beste

1) Die Rechnung bedarf eigentlich noch verschiedener Korrekturen. So
laBt sich z. B. der Kesseldampf nicht direkt mit dem Maschinenabdampf ver-
gleichen, da ersterer hohere Warme besitzt. Fur obiges Beispiel kommt das
jedoch nicht in Betracht, dasselbe soll nur andeuten, auf welche Weise sich der
Vorteil in cinen Schaden verwandeln kann.
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ist. Es mussen bei dem Urteil daruber die ortlichen Umstinde beriick-
sichtigt werden.

Wenn ubrigens heute noch Fabriken, welche mit Kesseldampf
kochen, den Abdampf der Maschinen in die Luft jagen'), so ist das
jedenfalls zu tadeln; wenn man auch nicht jede kleine Maschine fiir
sich mit Kondensation einrichten kann, so kann man doch den Dampf
der verschiedenen Maschinen in eine Zentralkondensation leiten. Auch
die Werke, welche nur mit dem Abdampf eines Teiles der Maschinen
destillieren, sollten die ubrigen Maschinen an einen gemeinschaftlichen
Kondensator anschliefen.

Y cof. Faflbenders Mitteilung, a. a. O. S. 264.



Siebentes Kapitel.

Behandlung und Verwertung der Ablaugen.

Als Abwisser bei der Ammoniaksodafabrikation entstehen, ab-
gesehen von den Kuhlwassern, die aus der Destillation abflieBenden
Laugen. Bei gut arbeitenden Fabriken ist deren Zusammensetzung eine
ziemlich konstante, wenigstens hinsichtlich der gelosten Teile. Die
Menge der suspendierten Stoffe kann jedoch eine verschiedene sein,
auch bei gutem, regelrechten Betriebe, da dieselbe beeinflufit wird durch
die Beschaffenheit des Kalkes und Salzes. Je unreiner der Kalk ist,
um so mehr werden sich dessen unlosliche Beimengungen wie Eisen-
oxyd, Tonerde, Silikate in den Destillationslaugen anhaufen und ferner
werden durch den Gehalt des Salzes an Natriumsulfat wie auch an
Anhydrit etc. die suspendierten Teile ebenfalls erhcht. Das ist be-
sonders der Fall, wenn man den Schlamm, welcher beim Auflosen des
Salzes entsteht, behufs Wiedergewinnung des darin enthaltenen Ammo-
niaks in die Destillation schickt.

Fabriken mit schlechtem Betriebe haben stets relativ grofle Mengen
Abwasser. Je unvorteilhafter der Betrieb ist, um so weniger konzen-
triert sind die Abwasser hinsichtlich des Gehaltes an loslichen Salzen.
Scheinbar geht also weniger Salz verloren. Die Vermehrung des Volumens
der Abwasser ist in solchen Fallen indes so bedeutend, da8 trotz des
geringeren prozentischen Gehaltes die Gesamtmenge der Salze vermehrt
ist; diese Vermehrung betrifft aber nur das Chlornatrium, nicht das
Chlorkalzium.

Die Menge der Destillationslaugen unter normalen Verhaltnissen
betrigt, wie im 6. Kapitel schon angegeben ist, 140—170 cbm pro
10000 kg kalzinierte Soda. Darin ist enthalten an Chlorkalzium eine
10000 kg Soda entsprechende Quantitat, das wurden 10470 kg sein.
Dazu ist indes noch ein geringer Uberschuf zu rechnen fur das in dem
urspriinglich angewendeten Kochsalz enthaltene Chlorkalzium und Mag-
nesium. Es sind also vorhanden ca. 10 600—11000 kg Chlorkalzium.
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In den Ablaugen ist ferner enthalten das samtliche verloren
gehende Chlornatrium, dessen Menge je nach der Hohe der Ausbeute
in der betreffenden Fabrik schwankt. Unter normalen Verhiltnissen
werden 18—20 000 kg Salz pro 10000 kg Soda gebraucht, darin sind
bel gewohnlichem Steinsalz rund 969, = 17 300—19 200 kg Chlor-
natrium vorhanden. Von diesem Quantum werden rund 11 000 kg in
Natriumkarbonat verwandelt, es gehen also rund 6300—8200 kg Natrium-
chlorid in das Abwasser uber. AuBer den beiden genannten Salzen —
Chlorkalzium und Chlornatrium — sind noch geringe Mengen Gips in
Losung, etwas Atzkalk und Spuren von anderen Salzen, ferner ganz
geringe Spuren von Ammoniak.

Die Destillationslauge aus einer normal gehenden Ammoniaksoda-
fabrik enthdlt an ldslichen Salzen pro chm:

60—75 kg CaCl,
50—60 - NaCl,
ca. 1 - CaSO,
ca. 11/, - Ca(OH),.

Spuren von anderen Salzen und Ammoniak.

Bei schlechter Arbeit wird das Chlornatrium stark vermehrt, sodal
auf 10000 kg Soda 10—15 000 kg davon verloren gehen, die sonstigen
loslichen Salze dndern sich nicht. Ein Beispiel solcher Ablaugen hat
Jurisch mitgeteilt, cf. 4. Kapitel S. 167.

Bei Verwendung von gutem Kalk und bei normalem Verbrauch
berechnet sich die Menge der suspendierten Teile wie folgt: Auf
10 000 kg Soda werden 7500 kg gebrannter Kalk verwendet. Wenn
derselbe 959, CaO enthdlt, so ergeben sich rund 350 kg unlosliche
Teile und 7100 kg CaO, von welchem 5300 kg in Chlorkalzium ver-
wandelt werden. Es bleiben also 1800 kg CaO ubrig, hiervon gehen
ca. 200 kg in Losung als Ca(OH),, von den ubrigen 1600 kg soll an-
genommen werden, da die eine Halfte = 800 kg sich in Karbonat und
Sulfat verwandelt, wahrend die andere als, Ca(OH), suspendiert bleibt.

800 kg CaO geben rund 1500 kg CaCO; + CaSO,
800 - CaO - - 1000 - Ca(OH),.

Es ergeben sich somit an suspendierten Teilen pro 10000 kg Soda:

rund 350 kg Tonerde, Eisen und Silikate,
- 1000 - Kalziumhydroxyd,
- 1500 - Kalziumkarbonat und Sulfat,

also zusammen rund 2850 kg suspendierte Stoffe, trocken gerechnet, das
ist pro cbm der Destillationslaugen 16—20 kg.
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Dieses Quantum ist fiir die Praxis gering und nur fiir sorgfiltig
geleiteten Betrieb giiltig. Hiufig wird man mehr finden, so steigt z. B.
beim Verbrauch von 9—10000 kg Kalk pro 10000 kg Soda die Menge
der suspendierten Teile auf 4—6000 kg, also 25—40 kg pro cbm Ab-
lauge.

Man mu8 wohl in den meisten Fallen die Ablaugen reinigen, ehe
sie in den zur Verfiigung stehenden Fluflauf abziehen koénnen. Diese
Reinigung geschieht durch einfache Klirung in groBen Bassins oder
Teichen; die Kldrung geht sehr rasch und vollstindig vor sich. Der
schwere Schlamm geht sehr schnell zu Boden, sodaB die ablaufende
Losung vollig blank ist. Allerdings triibt sich dieselbe bald wieder an
der Luft, da sich infolge der Absorption von Kohlensiure ein Teil des
gelosten Atzkalkes als Kalziumkarbonat abscheidet.

Der Gehalt an Kalk, der ca. 800—1200 mg pro Liter (als CaO
berechnet) betréigt, konnte event. Schaden anrichten, z. B. betreffs der
Fischzucht. Die Forellen und é#hnlich empfindliche Fische konnen
hochstens 10 mg CaO pro Liter ertragen?) und es ist noch die Frage, ob
sie das auf lingere Zeit aushalten konnen. Indessen miite schon
eine sehr groBe Fabrik an einem kleinen Flilichen liegen, wenn das
FluBwasser jenen Gehalt an CaO erreichen soll. Ein mittlerer Flu,
z. B. die Saale, fithrt pro Sekunde bei Niedrigwasser 30 cbm Wasser,
d. i. pro 24 Stunden rund 2!/, Millionen cbm. Wenn durch einen Zufluf
diese Wassermenge einen Gehalt von 10 mg CaO pro Liter erhalten
sollte, so wire eine Zufubr von 25000 kg CaO erforderlich. Auf
10000 kg Soda gehen aber hochstens 200 kg Kalk im klaren Ab-
wasser in Losung, es sind also, um obiges Quantum Kalk zu liefern,
die Abflisse einer Fabrik erforderlich, welehe tdglich 1250 tons Soda
herstellt. Eine Fabrik, die 250 tons téglich fabriziert, wiirde dem
Flusse in diesem Beispiel nur einen Gehalt von 2 mg CaO pro Liter
verleihen. Diese Berechnung versteht sich indes nur fiir geklartes Ab-
wasser. Wenn der ganze Schlamm mit in den FluB gejagt wird, so
wird sich das Quantum Atzkalk bedeutend erhthen.

Es sei indes noch bemerkt, daf in Wirklichkeit der eben berechnete
Gehalt an Atzkalk im FluBwasser micht stets eintritt, weil noch andere
Umstinde einwirken. Jedes Flufwasser enthidlt mehr oder weniger
Kalziumbikarbonat gelost, mit welchem sich geldster Atzkalk sofort
nach der Formel:

1) Ich verweise hier auf sehr sorgfaltig und mustergiltig durchgefiihrten
Versuche von Weigelt, deren Resultate in den meisten Lehrbiichern fiber Ab-
wisser mitgeteilt sind. cf. auech Weigelt, Vorschriften etc. Berlin 1900. Ver-
lag des deutschen Fischereivereins.

Schreib. 17
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COo,H ___0OH
Co, H + Ca\OH =2CaC0;+2H,0

umsetzt und unschidlich wird. Da im FluBwasser hiufig 50—100 mg
Kalziumkarbonat als Bikarbonat vorhanden sind, so gehort in diesen
Fillen eine relativ sehr groBe Menge Atzkalk dazu, um das Wasser
alkalisch zu machen. Hierzu kommt, da manche wasserfreie Kohlen-
siure enthalten, welche ja den Atzkallt ebenfalls neutralisiert.

Bei der gedachten Umsetzung entsteht unlgsliches Kalzinmkarbonat,
welches Tribungen im Flusse verursacht, jedoch nur dann, wenn die
Verdiinnung eine geringe ist. Ein Schaden kann hierdurch kaum ent-
stehen, denn wenn sich wirklich in kleinen Fliissen etwas von diesem
kohlensauren Kalk absetzt, so wird derselbe doch von jedem Hoch-
wasser wieder weggespiilt, sodaB eine Verschlammung des FluBlaufes
nicht zu befiirchten ist. Indes sieht eine Trubung des Flusses schlecht
aus und es wird unter Umstanden von Behorden verlangt, dafi das
Abwasser neutral, also frei von Atzkalk, abflieBen soll. Man leitet in
solchen Fallen Feuergase bezw. Kalkofengase in die Ablauge, um so
das Kalkhydrat in Karbonat zu verwandeln und auszufallen.

In Deutschland werden indes Ammoniaksodafabriken mit gréBerem
Betriebe an kleinen FluBldufen kaum konzessioniert und bei groferen
Fliissen ist eine vorherige Ausfillung des Atzkalkes aus den Ablaugen
jedenfalls nicht erforderlich. Eine Xlarung der Wasser gemigt in
diesem TFalle.

Die in den Ablaugen enthaltenen Salze sind neutral, sie sind weder
dtzend, noch sauer, und konnen also im Flusse einen Schaden nicht
anrichten, hochstens konnte ein solcher’ eintreten, wenn sie in gar zu
grofier Menge vorhanden sind. Das kann wieder nur der Fall sein,
wenn eine grofie Fabrik an einem kleinen FluBlaufe liegt.

Fische konnen leicht vom Chlorkalzium wie auch vom Chlor-
natrium mehrere Gramm pro Liter vertragen. Rechnet man als Maximal-
grenze willkurlich 1 g Chlorkalzium und 1 g Chlornatrium?!) pro Liter,
so wurden bei einem Flusse, der, wie oben, 2!/, Millionen chm Wasser
pro 24 Stunden fuhrt, 2 500000 kg = 2500 tons pro 24 Stunden von
jedem Salze erforderlich sein, um diesen Gehalt herbeizufuhren. Das
entspriche einer Fabrik, die in 24 Stunden rund 2400 tons Soda pro-
duziert. Soll das FluBwasser allerdings als Trinkwasser benutzt werden,
so ist die Grenzzahl eine bedeutend niedrigere. Hieruber sind bestimmte
Werte nicht festgesetzt, man kann vielleicht annehmen, 200 mg Chlor-
kalzium und 500 mg Chlornatrium. Dann wiurden im gewahlten Beispiel

o
Ca—_

1) Diese Grenzen konnen in Wirklichkeit weit nberschritten werden; ef.
das zitierte Werk von Weigelt.
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die Abwisser einer Produktion von 480 tons Soda pro 24 Stunden den
Maximalgehalt an Chlorkalzium herbeifiihren.

Es ist selbstverstandlich fiir eine Ammoniaksodafabrik am giinstig-
sten, wenn sie ihre Abwisser samt dem darin enthaltenen Kalkschlamm
direkt in einen Flufl jagen darf. In dieser Lage diirften indes nur wenige
Fabriken sein, und zwar meistens nur kleinere Fabriken, die an grofien
Flissen liegen. Die Klarung der Abwisser ist an sich keine schwierige
oder kostspielige Operation, aber der zuriickbleibende Kalkschlamm
macht grofe Beschwerden. Man hat allerdings verschiedentlich versucht,
den Kalkabfall zu verwerten, es ist das indes nur vereinzelt gelungen.
Nach einer Mitteilung von Aldendorf in der Chem.-Ztg.') hat man in
England den Kalkschlamm zur Zementfabrikation verwendet. DaB dies
Beispiel in Deutschland Anklang gefunden hat, ist mir bislang nicht
bekannt geworden. Es ist wohl ohne Zweifel, daf sich der Abfall gut
dazu eignet, indes wird es zur rentabeln Verarbeitung erforderlich sein,
daB sich die betreffende Zementfabrik in der Nahe der Sodafabrik be-
findet, denn Fracht kann der Abfall wohl nur sehr wenig tragen.

Der Destillationsschlamm 148t sich auch jedenfalls als Dunger auf
kalkarmem und schwerem Boden verwenden, es ist indes notig, daf der
Schlamm dann durch Auswaschen vom groften Teil des Chlorkalziums
und Chlornatriums befreit wird. In gewaschenem wund getrocknetem
Zustande ist der Schlamm auch fur Glashutten zu gebrauchen.

Jedenfalls ist meistens keine Verwendung fiir den Destillations-
riickstand gefunden, das sieht man an den Bergen, die sich in der Nahe
von Ammoniaksodafabriken angehauft haben. Am gliicklichsten sind die
Fabriken, welche eigene Kalksteinbriche in der Nahe des Werkes haben
und den Kalkschlamm dann zur Ausfillung der alten Bruchstellen be-
nutzen kénnen.

Einerseits durch die Ubelstéinde, welche mit der notigen Ableitung
der Endlaugen in die Flusse verbunden sind, anderseits durch den
Umstand, da8 die in den Laugen enthaltenen Salze ungenutzt weg-
laufen, ist bewirkt, daB eine Menge Vorschlage zur Verarbeitung der
Ablaugen gemacht sind. Indes ist der Erfolg bisher, das sei hier gleich
bemerkt, nur ein geringer gewesen. Es wird nur ein ganz verschwindend
kleiner Teil der Ablaugen bis jetzt verarbeitet.

Die meisten Vorschlage laufen darauf hinaus, das Chlorkalzium
zu zersetzen, um so Kalziumoxyd und Chlor bezw. Salzsiure zu ge-
winnen. Das erstere soll dann wieder in den Betrieb der Ammoniak-
sodafabrikation gehen, wdhrend Chlor und Salzsaure anderweit ver-
wertet werden. Da bei diesen Verfahren das Chlorkalzium durch Ein-

1) Chem.-Ztg. 1891.
17%
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dampfen gewonnen werden muBl, so wiirde auch naturgemaB das Koch-
salz der Laugen mit gewonnen werden. Es ginge also gar kein Material
verloren, es ldge somit ein auf das hochste vervollkommnetes Fabri-
kationsverfahren vor. Es konnten jedoch, wenn die Lisung des Problems
gelinge, andere Ubelstinde eintreten. GroBe Sodafabriken wiirden bei
der stetigen Regenerierung des Kalkes die groften Schwierigkeiten
haben, denjenigen Kalk loszuwerden, den sie zur Gewinnung der Kohlen-
saure fiir die Fallung des Bikarbonates brennen. Ferner ist fur derartig
kolossale Massen Chlor und Salzsiure, wie sie bei Verarbeitung der
samtlichen Ammoniaksodaablaugen entstehen, keine Verwendung zu finden.

Allerdings gilt das nur fiir die heutigen Verhéltnisse, moglich ist
ja eine Vermehrung des Konsums an Salzsiure, Chlor und Chlorpripa-
raten immerhin, besonders wenn diese billiger werden. DaB ein Preis-
sturz fiir Salzsdure und Chlorpraparate eintreten mufl, wenn es gelingt,
diese Produkte beim Ammoniaksodaproze8 herzustellen, ist wohl sicher.
Daher muf auch die Herstellung der genannten Stoffe weit billiger sein,
als es den heute giiltigen Preisen entspricht.

Um das Chlorkalzium verarbeiten zu konnen, muB dasselbe in
festem Zustande hergestellt werden, das ist beim gewohnlichen Ver-
fahren nur durch Eindampfen der Laugen zu erreichen. Dieses Ein-
dampfen ist an sich eine ziemlich kostspielige Sache, auch wenn man
dabei das sonst verloren gehende Kochsalz mit gewinnt, denn dieses
hat meistens nur wenig Wert. Die Laugen sind, wie oben mitgeteilt
ist, ziemlich diinn, der Gehalt ist 10—1279/, Salze pro cbm.

Am giinstigsten stellt sich das Eindampfen, wenn am Fabrikations-
orte die Kohlen sehr billig sind und das Kochsalz relativ hoch im
Preise steht. Wenn eine Fabrik die Laugen eindampfen will, so muf
sie schon vorher darauf arbeiten, moglichst konzentrierte Laugen zu er-
halten. Die Eindampfkosten sind es jedoch nicht hauptsichlich, welche
die Verarbeitung des Chlorkalziums auf Chlor bis jetzt verhindert haben;
der Schwerpunkt liegt in der schwierigen Zersetzung des Chlorkalziums.
Theoretisch betrachtet und nach den Laboratoriumsversuchen zu urteilen,
miiite die Zersetzung eine leichte sein, die berechneten Warmemengen
sind nicht so hoch, daB der Prozef daran scheitern miiite. In der
Praxis sieht die Sache jedoch recht schlecht aus.

Solvay?!) hat auch auf diesem Gebiete eine groBie Zahl Patente
genommien, die sich teils auf die Art des Verfahrens, teils auf die dazu
konstruierten Apparate beziehen. Die verschiedenen Verfahren beruben
hauptsachlich auf folgenden Gleichungen:

1) ¢f. Caro, Darstellung von Chlor und Salzsiure, unabhingig von der
Leblanc-Sodaindustrie. Berlin 1893. Robert Oppenheim.
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I. CaCl+8i0,+H,0 = CaSi0;+2HCI
oder
Ca Cly + 810y + O = Ca 8i 0, + Cl,.

II. CaCl+ MgSO,+H,0 = Mg O Ca S0, + 2H CL

Bei diesen beiden Verfahren wiirde kein Kalk fiir die Wieder-
benutzung im Betriebe regeneriert werden, sondern nur Salzséure oder
Chlor gewonnen.

Andere Vorschlige zielen auf die Gewinnung von Kalk hin, der
dann wieder in der Destillation Verwendung findet. Es soll iiberhitzter
Wasserdampf bezw. Luft uber das oder durch das geschmolzene Chlor-
kalzium geleitet werden. Das Ergebnis wird durch die Gleichungen ITI
und IV ausgedriickt.

III. CaCly+H,0 = CaO -+ 2HCL
IV. CaCl,+0 = CaO + Cl,.

AuBer diesen Vorschligen sind noch eine Menge andere Modi-
fikationen versucht worden, von einem wirklichen Erfolg im groBen hat
man jedoch nichts gehort.

Es hat sich herausgestellt, daB das Kalziumchlorid bedeutend
schwieriger zu zersetzen ist als Magnesiumchlorid; auch verbraucht die
Spaltung des letzteren Salzes bedeutend weniger Wiarme. Daher ist
vielfach versucht, diese letztere Verbindung nach einer der obigen
Gleichungen zu verarbeiten. Das Chlormagnesium kann auf verschiedene
Weisen beim Ammoniaksodaprozef erhalten werden; am einfachsten
ware es, anstatt des Kalkes die Salmiaklaugen mit Magnesia zu destil-
lieren. Wenn diese stets regeneriert wird, so kann dies Verfahren nicht
sehr tener kommen; denn wenn auch Magnesia teurer ist als Kalk, so
gebraucht man in diesem Falle doch nicht mehr davon, als notig ist,
um den unvermeidlichen Verlust zu decken. Und das wiirde der Betrieb
tragen konnen.

Die Gewinnung von Salzsjure und Chlor aus Magnesiumchlorid
ist ein Problem, welches schon seit langen Jahren die StaBfurter Kali-
industrie beschéftigt. Bei der Verarbeitung der Kalisalze entstehen sehr
grofe Mengen von Laugen, welche viel Chlormagnesium enthalten?), und

1) Nach Kraut, Der Staffurter-Magdeburger Laugenkanal, Darmstadt 1888,
haben die Endlaugen der StaBfurter Chlorkaliumfabriken eine sehr konstante Zu-
sammensetzung, sie enthalten in 100 Teilen neben 5'/, Teilen anderer Salze rund
28 Teile Chlormagnesium. Aus diesen Losungen ist das Chlormagnesium natiir-
lich viel billiger zu gewinnen, als aus den diinneren Endlaugen des Ammoniak-
sodaprozesses. In StaBfurt laufen ca. 30000 Doppelcentner Chlormagnesinm
taglich fort.
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da diese Losungen beim Ablauf in die FluBliufe viel Beschwerden ver-
ursachen, so lag auch hier der Gedanke einer nutzbaren Verarbeitung
nahe. Indes ist auch hier ein groferer Erfolg bisher nicht zu erreichen
gewesen, obwohl viel Geld und Muhe angewandt ist. Den StaBfurter
Werken steht das Chlormagnesium jedenfalls viel billiger zu Gebote,
als den Ammoniaksodafabriken. Ehe man in StaBfurt nicht so weit
gekommen ist, die Fabrikation von Chlor und Salzsiure aus Chlor-
magnesium in grofem MaBstabe durchzufithren, wird man auch wohl in
der Ammoniaksodafabrikation nicht dahin gelangen. Es sind allerdings
verschiedene Mitteilungen in der Fachliteratur erschienen, nach welchen
die Verarbeitung an verschiedenen Stellen gegliickt sein soll, indes hat
es sich meist wohl nur um groBere Versuche gehandelt und nicht um
wirkliche Fabrikation. Dahin gehdrt die Verarbeitung von Chlormagne-
sium nach Péchiney zu Salindres?!) in Frankreich und auf der Fabrik
in Sczcakowa in Galizien.

Wenn wirklich, wie behauptet wird, das Verfahren an diesen Orten
rentabel ist, so versteht man nicht, weshalb dasselbe sich nicht weiter
verbreitet hat. Die Sache muf doch wohl noch einen Haken haben.
In Sczcakowa wird iibrigens nur chlorsaures Kali mit dem gewonnenen
Chlor hergestellt. Dieses Salz steht wohl relativ hoch im Preise, sodaf
dadurch die Rentabilitdt in dem kleinen MaBstabe von 400 kg pro Tag
moglich wird.

Nach dem Verfahren von Péchiney oder richtiger (Weldon-
Péchiney) muB das Chlorkalzium der Ammoniaksodalaugen zuerst mit
Magnesia und XKohlensdure in Kalziumkarbonat und Chlormagnesium
umgewandelt werden. Letzteres wird dann durch Eindampfen ge-
wonnen und weiter auf Chlor verarbeitet. Das ist eine so teure Ge-
winnung des Chlormagnesiums, daf dieselbe gewif nicht im Ernstfalle
it der Verarbeitung des Sta8furter Chlormagnesiums konkurrieren konnte.

Es kann auf die verschiedenen Verfahren zur Gewinnung von Chlor
und Salzsaure beim Ammoniaksodaprozel hier nicht naher eingegangen
werden, da der Umfang dieses Buches es verbietet. Ich verweise dieser-
halb auf die Werke von Caro?) und Lunge3). Von letzterem ist dieser
Gegenstand ausgezeichnet behandelt. Sehr wertvoll sind aich die von
Ferd. Fischer?) ausgefiihrten Berechnungen der Warmemengen, welche

1) Nach Lunge a a. 0., S.527, soll das Verfahren in Salindres wieder
aufgegeben sein.

%) Caro, Darstellung von Chlor und Salzsiure, unabhiingig vom Leblanc
SodaprozeB. Berlin 1893.

%) Lunge, Handbuch der Sodaindustrie 1896, Bd. IIL.

%) Zeitschrift fir angewandte Chemie 1888, S. 548.
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theoretisch zum Péchiney-Weldon-Verfahren erforderlich sind. Weiter
sind zu nennen die Arbeiten von Eschellmann?) und Kosmann?).

In den letzten Jahren sind aufler den Vorschligen zur Zersetzung
der Chloride auf rein chemischem Wege auch eine Menge Verfahren
aufgetaucht, welche auf elektrochemischem Wege die Zersetzung an-
streben. Man sollte aber glauben, daf beim Gelingen derartiger Me-
thoden nicht erst Soda auf dem Wege des Ammoniakverfahrens ge-
wonnen und aus den Ablaugen das Chlor hergestellt werden wird;
sondern man wird dann Soda und Chlor direkt aus dem Natriumchlorid
gewinnen. Bis jetzt scheinen indes die elektrolytischen Verfahren fir
Sodaherstellung noch keinen grofien praktischen Erfolg zu haben.

Im vorstehenden ist nur diejenige Verwertung des Chlorkalziums
beriihrt, welche auf der Gewinnung von Chlor etc. beruht. Es wire
nun zu untersuchen, wie weit eine direkte Verwertung des Chlorkalziums
moglich ist. Bis jetzt ist die Anwendung dieses Salzes in der In-
dustrie etc. nur gering. Chlorkalzium wird verwendet als Zusatz zu
Schlichte in Webereien und Spinnereien, ferner in Lésung als Fiillung
fur Gasuhren und als Medium der Kilteiibertragung. Ich méchte glauben,
daB das Chlorkalzium in viel groBerem Mafstabe als bisher verbraucht
werden wird, wenn sich sein Preis billiger stellt. Man findet den Preis
beute bei kleineren Partien zu M. 25—30 in den Preislisten, bei groBeren
Posten ist es vielleicht moglich, daB derselbe auf M. 7—8 herabgesetzt
wird; jedoch auch das ist noch verhaltnismafig hoch. Wenn dieser
Preis sich bedeutend niedriger stellt, was jedenfalls moglich ist, so
wiirde sich das Chlorkalzium beispielsweise sehr gut zum Zwecke der
direkten Kilteerzeugung verwenden lassen, auf welchen Punkt ich bereits
friher in der Chemiker-Zeitung?®) hingewiesen habe.

Diese Anwendung des Chlorkalziums beruht darauf, daB das kry-
stallisierte Salz, also die Verbindung Ca Cl;.6 aq., beim Auflosen in

Wasser eine ziemlich bedeutende Temperaturerniedrigung hervorruft.
250 Teile krystallisiertes Chlorkalzium, mit 100 Teilen Wasser gemischt,
bewirken nach Rudorff ein Sinken der Temperatur von -+ 10,8° auf
— 12,49, die Temperatur sinkt also um 23,20. Darauf 1aft sich eine
Verwendung des Chlorkalziums in Kisschranken, Flaschenkiihlern etc.
sehr gut basieren.

Vergleicht man nun das Chlorkalzium mit Eis hinsichtlich der
Wirkung, so ergibt sich allerdings, daB das Eis eine spezifisch weit
hohere Wirkung ausiibt. 1 kg Eis absorbiert schmelzend 80 ¢., wahrend

) Chem. Ind. 1889, S. 30.
2) Verdffentlichungen des Vereins fir Gewerbefleil 1891, S. 25.
3) Chem.-Ztg. 1895, XIX, 1182.
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1 kg krystallisiertes Chlorkalzium bei der Auflosung in Wasser nur
23 c. bindet. Darnach konnte es fast scheinen, als wenn Chlorkalzium
mit Eis nicht in eine ernsthafte Konkurrenz treten kinnte, es miifite
denn sehr billig, zu 50—60 Pf. pro 100 kg, kiuflich sein. Indes ist
ein derartiger direkter Vergleich nicht zuldssig, das Chlorkalzium hat
eine Eigenschaft, wodurch die geringere Wirkung gegeniiber dem Eise
in vielen Fillen vollig ausgeglichen wird, unter Umsténden wird auch
der Effekt des Eises iiberholt: das ist die Haltbarkeit des Chlorkalziums
selbst bei heifler Witterung. Man kann dasselbe in geschlossenen Gefifen
beliebig lange aufbewahren, ohne daB es seine Rigenschaft, Kilte zu
erzeugen, verliert; wie schlecht sich dagegen Eis bilt, ist bekannt. In
guten Riskellern kann Eis allerdings relativ lange erhalten werden, aber
sowie es in kleinen Mengen aufbewahrt werden soll, treten sehr starke
Verluste ein. Es ist ohne Zweifel, daB von dem Eis, welches in kleineren
Mengen gekauft wird, bei warmer Witterung nur !/; und noch weniger
zur Wirkung kommt. Die Verluste treten ein, ehe das Eis iiberhaupt
zur Verwendung gelangt. IHier sind die Vorziige des Chlorkalziums so
groB, daB ein hoherer Preis gar nicht in Frage kommt. Es gilt dies
fiir die nordlichen L#nder im Sommer, fiir die heifen Linder fast immer.
Es ist eben moglich, im Chlorkalzium ein Kiihlmittel im Hause zu
haben, welches ohne besondere Vorrichtungen aufbewahrt werden kann
und dennoch seine kiithlende Wirkung stets beh#lt. In Betracht kommt
der Gebrauch im Haushalt, in Restaurationen, Schldchtereien etc. Die
Verwendung wird eine um so groflere sein kénnen, je weniger bequem
Eis an dem Orte zu haben ist. Ich mache ferner aufmerksam auf die
Benutzung des Chlorkalziums auf Reisen, besonders auf See, bei Mandvern
und in Kriegsfillen.

Die Chlorkalziumkiihlung hat einen weiteren Vorteil vor der Eis-
kithlung, das ist der Umstand, daf man bei ersterer eine sehr kalte
Flissigkeit erhalt, deren Temperatur event. ziemlich weit unter 0° liegt,
wihrend schmelzendes Eis nur Wasser von etwas mehr als 00 ergibt.
Mit einer kalten Losung kann man in vielen Fallen die Kélte bedeutend
besser iibertragen, als mit stiickigem KEise. Ich habe in Eisschrinken
bei vielen Versuchen eine viel schnellere Abkuhlung erzielt, als bel
Anwendung von Eis. Es lassen sich auch durch die Anwendung einer
kalten Losung, die in Rohren oder in diinnen Schichten zwischen flachen
‘Wandungen zirkulieren kann, sehr einfache Kuhlapparate konstruieren,
welche bei Eiskiihlung nicht anwendber sind. SchlieBlich mache ich
noch darauf aufmerksam, daf die Chlorkalziumldsung in hygienischer
Hinsicht einen groBen Vorteil bietet. Das Chlorkalzium ist jedenfalls
stets bakterienfrei, event. konnen nur durch das Losungswasser Bazillen
hineingelangen, die aber dann in der konzentrierten Lsung wohl bald
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absterben. Daf Eis sehr hiufig stark keimhaltig ist, haben die Unter-
suchungen in den letzten Jahren bewiesen; und es ist daher von den
bedeutendsten Hygienikern vor dem Gebrauch von keimhaltigem Eise
gewarnt. Eine Kontrolle ist aber in solchen Fillen sehr schwierig.

Hiergegen konnte man einwenden, wie es Carol) getan hat, daB
nur dasjenige Eis gesundheitsschadlich sei, welches direkt mit den
Speisen oder Getrinken in Berithrung kommt, wie z. B. Eisstiickchen,
die in Getrinke geworfen werden, und in diesem Falle konne Chlor-
kalzium keinen Ersatz bieten. Es sel bel verdichtigem Eis also ge-
niigend, wenn man es nur nicht mit Speisen in Beriihrung bringe oder
es geniefle. Bei indirekter Kiithlung sei also keine (efahr vorhanden.
Dabei ist aber auBer acht gelassen, daf Eis auch in der Weise schidlich
wirken kann, daB das aus dem Eis entstandene Wasser, welches die
Bakterien enthilt, in der Wohnung verspritzt wird und so die Krank-
heitskeime verbreitet. Auch kann das in Weinkiihlern enthaltene Kis-
wasser direkt auf der Tafel auf die Speisen gespritzt werden. Jeden-
falls verlangen hervorragende Hygieniker, wie Pettenkofer, daB keim-
haltiges Eis garnicht in menschliche Wohnungen kommen soll. Von
Liebreich ist ferner die Anwendung von Ammoniumnitrat zur Kilte-
erzeugung vorgeschlagen, um eben die Gefahren des keimhaltigen Eises
zu vermeiden. Chlorkalzium ist aber jedenfalls viel billiger als Ammon-
nitrat und daher dem letzteren vorzuziehen.

An sich hat das Chlorkalzium in den abflieBenden Laugen der
Sodafabriken absolut keinen Wert. XKosten entstehen nur durch die
Gewinnung, dieselben lassen sich ziffernm#Big feststellen. Bei normalem
Betriebe enthalten die abflieBenden Laugen der Ammoniaksodafabrikation
im Kubikmeter rund 60 kg Kochsalz und 60 kg Chlorkalzium Ca Cl; =
rund 120 kg Ca Cl, + 6 H,0. Es sind pro 1 cbm demnach rund 900 kg

‘Wasser zu verdampfen. DBei gewohnlicher Verdampfung kann man
rechnen, dafl 1 kg Kohle mittlerer Qualitat 7 kg Wasser verdampft; es
wirden also pro 1 chm rund 130 kg Kohle erforderlich sein. Aus 1 cbm
Ablauge sind zu erhalten unter Anrechnung von Verlusten = 110 kg
Ca Cl, 4+ 6 H,O und 55 kg Na ClL.

Die Gesamtkosten hierfiir stellen sich, wie folgt:

1) Chem.-Ztg. 1895, XIX.
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Kohle zur Verdampfung, kg 180 4 M. 1,50 = M. 1,95

- fiir Maschinenkraft - 10 & - 1,50)= - 0,15
Arbeit = - (0,30
Reparaturen . . . . . . = - 0,15
Verzinsung und Amortisation . = - 0,20

M. 275

Die Kosten des Chlorkalzinms allein hat man, wenn man von
dieser Summe den Wert des Chlornatriums abzieht. Dieser ist ver-
schieden; wird das Kochsalz als Speisesalz verwertet, so kann man
M. 1—1,50 annehmen, In einem solchen Falle wiirden aber die Her-
stellungskosten ebenfalls etwas hoher gerechnet werden miissen. Nimmt
man an, dal das Salz wieder in den Betrieb der Ammoniaksodafabri-
kation zuriickgeht, so ist der Wert fur einige Werke, wie in der StaB-
furter Gegend, ein sehr geringer: 10—30 Pf. pro 100 kg, fiir andere ist
er jedoch ziemlich hoch, so fir die rheinischen TFabriken, welche ca.
M. 1,30 pro 100 kg zahlen miissen. Unter Berucksichtigung dieser
Daten wurde der Herstellungspreis fur 100 kg krystallisiertes Chlor-
kalzium M. 1,50—2,20 sein. Nun laft sich die Darstellung aber bestimmt
verbilligen, wenn das Eindampfen in Vakuumapparaten, die sich bereits
ausgezeichnet zu derartigen Zwecken bewihrt haben, vorgenommen wird.
Man kann in diesem Falle mit etwa der Halfte der oben berechneten
Kohlen auskommen, die Herstellungskosten sind dann ca. M. 1—1,50
pro 100 kg. s erscheint demnach gut moglich, daf das Chlorkalzium
zu einem Preise, der M. 2 pro 100 kg nicht weit ubersteigt, in kleinen
Mengen verkauft werden kann?).

Bei diesem Preise kann es in vielen Féllen mit dem Eise kon-
kurrieren.

Wenn ich den Kern der vorstehenden Ausfithrungen wiederhole, so
komme ich zu dem Schlusse, daff das Chlorkalzium als Kuhlmittel einer
sehr groBen Anwendung fahig ist, und daB eine solche Verwendung auch
eintreten wird, wenn nur der Preis billig genug ist. DaB es zu einem
genigend hilligen Preise geliefert werden kann, steht auch fest. Ich
nehme nicht an, daf Chlorkalzium das Ris verdrangen soll, das kann
nicht erwartet werden, so viel Chlorkalzium kann auch garnicht als

1) Ich rechne die Kohlen zu einem Durchschnittspreise, die meisten deutschen
Ammoniaksodafabriken haben dieselben wohl billiger.

%) Bedeutend billiger wird die Darstellung, wenn nach dem von mir vor-
geschlagenen Verfahren in der Darstellung der Ammoniaksoda gearbeitet wird;
man erhilt alsdann eine reine Losung von Chlorkalzium in konzentriertem Zu-
stande, sodal die Eindampfungskosten sehr gering sein werden, ca. 50 Pf. pro
100 kg Chlorkalzium.
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Nebenprodukt gewonnen werden; ich glaube aber, daB es sich neben
dem Eise einen Platz erobern kann und wird.

Eine Verwertung der Ablaugen, die allerdings keine allgemeine
Bedeutung hat, ist vom Verfasser auf einer frither von ihm geleiteten
Ammoniaksodafabrik durchgefubrt?). Es betrifft das die Verarbeitung
der Chlorkalziumlaugen auf gefdllten schwefelsauren Kalk (Annaline,
Pearl hardening). Diese Verarbeitung war dadurch moglich, da8 die
betreffende Sodafabrik verbunden war mit einem groSen Werke, welches
sowohl den gefillten schwefelsauren Kalk wie auch die bei der Her-
stellung desselben entstehende diinne Salzsdure verwenden konnte. Iis

Fig. 103.

waren also besondere Umstdnde vereinigt, die nicht uberall vorkommen.
Das gefillte Kalziumsulfat laBt sich wohl stets unterbringen und zwar
in grofen Massen, da es sich vorzuglich zum Anstreichen von Rohpappen
eignet und auch ein ausgezeichneter Fullstoff fiir Papier ist; die diinne
Salzsaure 140t sich jedoch nur ganz vereinzelt verwenden und Fracht
kann dieselbe nicht tragen. Das Kalziumsulfat steht zu niedrig im Preise,
um allein die Kosten des Verfahrens decken zu konnen.

Das Verfahren der Verarbeitung ist sehr einfach. In beistehender
Skizze (Fig. 103) ist die ganze EKinrichtung schematisch dargestellt. A ist
ein mit Blei ausgeschlagener Holzkasten, welcher die zum Ausfallen
benutzte Losung — Schwefelsiure oder saures Natriumsulfat — auf-
nimmt. Im Holzbottich B wird die Fallung vorgenommen. Man fullt
den Bottich bis zu einer bestimmten Hohe mit der Chlorkalzium ent-
haltenden Ablauge und laft dann unter Umruhren aus 4 ein abgemessenes

1) Chem.-Ztg. 1890, XIV, 494 und XVI, 1836.
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Quantum der Losung zuflieBen. Wenn sich der entstandene Niederschlag
geniigend abgesetzt hat, zieht man die dariber stehende klare Losung
ab; dies kann stets nach 2—3 Stunden geschehen. Zum Abziehen von
Losungen, die iiber einem Niederschlage stehen, wird in der chemischen
Technik vielfach ein sog. Ellbogenrohr angewendet. Da ich es hier mit
sauren Losungen zu tun hatte, so konnte ich ein derartiges Rohr aus
Metall nicht anwenden. Ich habe daher das Rohr durch einen Spiral-
schlauch aus Gummi ersetzt, wie dies aus der Zeichnung ersichtlich ist.
Die Offoung des Schlauches S 148t sich vermittelst einer damit verbun-
denen Holzstange in jeder Hohe des Bottichs B feststellen, wodurch
die Trennung von Niederschlag und Flissigkeit leicht und vollstindig
ermoglicht wird.

Zu dem im TFillbottich B verbleibenden Niederschlage 148t man
wieder Chlorkalziumlauge laufen und fdllt zum zweiten Male; dies Ver-
fahren wiederholt man noch zum dritten bezw. vierten Male. Die ver-
einigten Niederschlige werden dann durch mehrmaliges Aufriihren mit
Wasser ausgewaschen und gelangen dann durch Ziehen des Stopsels ¢
vermittelst Rinne r auf das Filter F, um moglichst vom Wasser befreit
zu werden. Dies geschieht durch freiwilliges Abtropfen. Ich hatte
zuerst ein Nutschfilter angewandt, welches sich jedoch nicht bewihrte.
Je hoher das Vakuum stieg, um so fester saugte sich der Niederschlag
auf dem Filter zusammen, wihrend die klare Lisung oben darauf stand,
aber mnicht hindurchging; eine Erscheinung, die man im kleinen hiufig
bei gewissen Niederschligen im Laboratorium beobachten kann.

Beim freiwilligen Abtropfen trennt sich Niederschlag und Fliissig-
keit recht gut, nur mufl dies unterstiitzt werden durch wiederholtes
Schlagen der festen Masse mit flachen Holzschaufeln. Man erhalt das
Annaline auf diese Weise mit nicht mehr Feuchtigkeitsgehalt, als beim
Zentrifugieren ; derselbe betrigt ca. 259, Aufmechanischem Wege wird
man den Wassergehalt vielleicht durch Pressen etwas erniedrigen kénnen,
sonst mu man zum Trocknen durch Wirme schreiten.

Der durch Fdllung hergestellte Gips befindet sich in einem fein
krystallinischen Zustande, wodurch er zu vielen Verwendungen vorziig-
lich geeignet ist. Die Grifle der Krystalle richtet sich etwas nach der
Art, wie man die Fallung vornimmt. L#ft man das Fallungsmittel
Inngsam in die Chlorkalziumldsung einlaufen, und ruhrt nur wenig, so
wird der Niederschlag mehr grobkrystallinisch; bei starkem Riihren und
raschem Zulauf der Siure erhalt man eine feinere Masse. Die Konzen-
tration der Ldsungen hat auch viel Einfluf auf die Beschaffenheit des
Niederschlages, bei Verarbeitung der Laugen aus der Ammoniaksoda-
fabrikation hat man indes nicht viel Auswahl. Da sich ein Eindampfen
nicht lohnen wiirde, muf man dieselben anwenden, wie sie sind.
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Statt der Schwefelsiure kann man natiirlich auch schwefelsaure
Salze zur Fillung des Kalziumsulfates anwenden. Nimmt man Magnesium-
sulfat (Kieserit), so erhilt man in der Liosung Magnesiumchlorid. Diese
Darstellung des letzteren Salzes erscheint mir jedenfalls billiger, als die
Umwandlung des Chlorkalziums durch Kohlensiure und Magnesia. Bei
Anwendung von Natriumsulfat entsteht eine fast reine Ldsung von Chlor-
natrium, welche event. direkt wieder in den Ammoniaksodabetrieb zuriick-
gehen kann. Um dies Verfahren auszufihren, miiBte allerdings Natrium-
sulfat sehr billig sein.

Verarbeitung des Salmiaks auf Salzsdure oder Chlor.

‘Wihrend die meisten Verfahren, bei denen es sich um Gewinnung
von Salzsiure und Chlor beim Ammoniaksodaprozesse handelt, darauf
hinauslaufen, daB zuerst der Salmiak durch Kalk oder Magnesia zersetzt
und aus dem erhaltenen Kalzium- oder Magnesiumchlorid dann Chlor
und Salzsdure hergestellt werden soll, wollen andere den Salmiak direkt
auf die letzteren Stoffe verarbeiten. So hat Witt ein Patent!) erhalten
auf die Zersetzung des Salmiaks mittels Phosphorssure durch Erhitzen,
wobei Salzsdure erhalten wird. Wenn alle Salzsdure ausgetrieben ist,
wird die Hitze gesteigert. Das Ammoniumphosphat zerfillt dann in
entweichendes Ammoniak, welches in den Betrieb zuruckgeht und Phos-
phorsiure, welche zu einer neuen Operation verwendet wird. Das Ver-
fahren soll sich nicht bew#ihrt haben, namentlich aus dem Grunde, weil
kein Material fiir die GefiBe zur Vornahme des Zersetzungsprozesses
gefunden werden konnte, welches der schmelzenden Phosphorsiure Stand
hielt?). Vielleicht ist auch die Zersetzung nicht so glatt vor sich ge-
gangen, es diirfte wohl mit der Salzsiure schon viel Ammoniak tiber-
destilliert sein.

Das Verfahren wiirde, wenn durchfiihrbar, eine der elegantesten
Operationen im Ammoniaksodaproze darstellen.

Sehr viel Aufsehen haben die Vorschlage erregt, welche L. Mond
zur Zersetzung des Salmiaks aus den Filterlaugen des Ammoniaksoda-
prozesses gemacht hat. Diese sind niedergelegt in verschiedenen Patent-
schriften, z. B. Engl. Patent No. 65, 66, 1049, 3238 vom Jahre 1886,
D.R.P. No. 40685 und 40 686.

Eine genauere Beschreibung des Verfahrens hat Quincke?) geliefert,
ich entnehme derselben die folgenden Angaben:

) D.P. 384395 vom 22. 5. 1885.
%) Jurisch, Polyt. Journal 267, 424.
%) Chem. Ind. 1893.
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Der Proze8 verlauft in 5 Phasen:

1. Darstellung des Salmiaks durch Ausfrieren aus den Ab-
falllaugen der Ammoniaksoda.

2. Vergasen des Salmiaks in antimonbelegten GefaBen durch
Einbringen desselben in geschmolzenes Zinkchlorid.

3. Abscheidung des Chlors aus den Salmiakdimpfen bei
4—500° durch kaolinhaltige Magnesiakugeln in ausge-
mauerten Gefafen, wobei das Ammoniak fortgeht.

4. Zersetzung der entstandenen Chlorverbindung in denselben
GefaBen durch Einleiten von 800—1000° heifler Luft
unter Erzeugung 7—109,igen Chlors.

5. Abkuhlen der Magnesiakugeln durch kalte Luft auf 4009,
worauf von neuem Salmiakddmpfe aufgeleitet werden.

Uber den ersten Teil des Prozesses, das Ansfrieren des Sal-
miaks?), 1408t sich, da Einzelheiten nicht bekannt sind, nur sagen,
daf die Temperatur, um allen Salmiak auszuscheiden, jedenfalls
bedeutend unter 0° liegen muf und daB der Salmiak noch durch
Ammoniumbikarbonat, Kochsalz und Natriumbikarbonat verunreinigt
sein wird. Die weitere Verwendung werden diese Beimengungen
kaum beeintrachtigen; das Trocknen wird, da Spuren von Feuchtig-
keit im zweiten und dritten Teil des Prozesses kaum schaden
konnen, keine besonderen Schwierigkeiten bieten.

Was die Verdampfung des Salmiaks anbelangt, so hat die-
selbe vielfache Uminderung erfahren: Mischen mit Oxyden, wie
Nickeloxyd, Magnesiumoxyd, Einleiten indifferenten Gases, Auf-
setzen eines Vakuums, sollten in den verschiedenmen Patenten die
Gefahr der Uberhitzung der GefaBwande beseitigen und eine regel-
mifige Vergasung bewirken, bis man zum kontinuierlichen oder
chargenweisen Einbringen des Salmiaks in geschmolzenes Zink-
chlorid, das unveréindert den feuerumspiilten Boden der Ver-
dampfungsretorte bedeckt, kam. Auch so hielten aber eiserne
GefaBe dem Salmiak nicht stand, was zu dem Gedanken, sie mit
unangreifbarem Material, erst Kohle, Gips, Ton, Nickel, jetzt
Antimon oder Antimonlegierung auszufuttern, fuhrte.

‘Wie der obere Teil der Retorten missen naturlich auch die
Leitungen fir die Salmiakdampfe auf 350° gehalten werden und
ebenso mit Antimon oder Ziegel ausgeschlagen sein.

Die Hauptapparate, in die nun die Dimpfe eintreten, sind
mit geglithten Magnesiakugeln aus 100 Teilen Magnesia, 75 Kaolin
und 6 ungeloschtem Kalk gefiillt; die Masse wird vor dem Formen

1) cf. Kapitel ITT, S. 154.
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mit Chlorkaljumldsung vom spez. Gew. 1,1 angerieben. Diese
Kugeln bilden jetzt die umsetzende Substanz des Prozesses, nach-
dem die Versuche, Nickel-, Kobalt-, Eisen-, Mangan-Oxyde oder
Salze mit nicht fluchtigen Siuren, wie Kiesel-, Bor-, Wolfram-
Saure, zu verwenden, fehlgeschlagen sind. Das Zersetzungsmaterial
muB stets bei niederer Temperatur das Chlor binden, hei hoher es
abgeben; um die Gefifle, in denen es sich befindet, an dem Tem-
peraturwechsel nicht teilnehmen zu lassen, hat Mond auch ver-
schiedene heifle, ubereinander liegende Zylinder anwenden und das
Material mechanisch von einem in den anderen befordern wollen.
Jetzt werden die Magnesiakugeln 2 Meter hoch in ausgemauerten,
eisernen Zylindern aufgeschichtet, deren Mauerung (aus Ziegelsteinen)
Zwischenlager von Magnesia in konzentrischen Ringen zur Wirme-
isolation enthalt; die Gase treten stets oben ein, unten aus. Die
Anlage ist so, daf die Retorten von auBen mit Producergasen
geheizt werden konnen, in der Regel scheinen sie aber von innen
mit in Cowper-Ofen erhitzter Luft auf die notige Temperatur
gebracht zu werden.

Bei 350—550° wird der Salmiakdampf eingeleitet und dessen
Chlor aufgenommen, wahrend Ammoniak und Wasser fortgehern;
ist eine genugende Quantitit durchgefiihrt, so wird der Salmiak-
dampf abgestellt und durch heifies, mit Schwefelsdure getrocknetes
inertes Gas (Kalkofengas, Producergas, Austrittsgase der Absorp-
tionsapparate der Ammoniaksodadarstellung) der Rest des Ammo-
niaks ausgetrieben, das in den Sodaapparaten verwendet oder sonst
geeignet kondensiert wird. Gegen Ende der Operation tritt Salz-
saure auf, die ebenfalls kondensiert wird. Wenn die Entwicklung
dieser aufgehort hat, wird in Cowper-Ofen auf 800—10000 er-
hitzte und durch Schwefelsiure getrocknete Luft eingeleitet, die
das in der Magnesia aufgenommene Chlor entbindet und, mit einem
Gehalt von 7—10 Volumprozent Chlor entweichend, in grofen,
mechanischen Apparaten mit mehreren ineinander greifenden
Schrauben nach Langers Patent!) Chlorkalk erzeugt.

Wird das Gas schwacher, so geht es nach Passieren eines
neuen Cowper-Ofens in einen anderen Zersetzer, um dort weiteres
Chlor zu entbinden; sobald die Chlorentwicklung aufhdrt, wird
der Apparat mit kalter Luft auf 400° abgekuhlt und dann von
neuem den Salmiakdampfen ausgesetzt. Die dadurch erwirmte
Luft wird in Cowperdfen weiter erhitzt, um in anderen Zersetzern
wieder Chlor frei zu machen.

1 D.P. 39661, 1886. Chemische Industrie 1885, 8. 496.
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Es ist klar, daB dieser ProzeB mit dem vielfachen Umsetzen
der Gase #uferst aufmerksame und geschickte Arbeiter, hiufige
Gas- und wohl auch Temperaturbestimmungen erfordert und bei
dem Wechsel der Temperaturen in denselben Apparaten stets
Wiirmeverluste und damit gesteigerten Verbrauch an Brennmaterial
mit sich bringen muB. Dafl die Wirmezufuhr an und fiir sich
schon, der aufzubringenden Kalorien wegen, sehr hoch sein muf,
darauf hat besonders Eschellmann?) in seiner ausfiihrlichen Arbeit
iiber Chlormagnesiumumsetzungen hingewiesen.

Die technischen Schwierigkeiten des komplizierten Prozesses,
der stets gasdichte Retorten und Leitungen bei Temperaturen von
350—1000° verlangt, sind natirlich ganz hervorragend: die Anlage-
kosten miissen sehr hoch sein, Reparaturen zweifellos sehr hiufig
notwendig werden.

Das Zinkchlorid, in dem der Salmiak vergast wird, wird
ziemlich lange seinem Zweck dienen konnen; die Magnesiakugeln
werden vermutlieh Ofters zu ersetzen sein; ob sie wirklich alles
Chlor des Salmiaks aufnehmen, ob sich die Salzsiurebildung sehr
einschréinken lassen wird, ob vor allem das Chlor ganz salzsdure-
frei ist oder erst noch gewaschen werden muB, sind Fragen, die
sich ohne Kenntnis des Betriebes nicht entscheiden lassen.

So wenig also auch vom chemischen Standpunkte gegen das
Verfahren einzuwenden ist, und so sehr wir den Techniker be-
wundern miissen, der einen derartig verwickelten Proze in Betrieb
zu bringen vermochte, — ebensowenig kann man doch bis jetzt
eine Gefahr fiir die bestehenden Chlorprozesse sehen, da es kaum
glaublich ist, daf das neue Verfahren Anlage- und Betriebskosten
decken wird.

Nach anderen Berichten sollen tiglich ca. 6 tons Chlorkalk auf

der Fabrik Monds in Winnington nach obigem Verfahren hergestellt
werden. Von Vergroferungen hat man indes nichts gehort.

1) G. Eschellmann, Chemische Industrie 1889, S. 9.



Achtes Kapitel.

Berechnung des Verbrauchs an Kraft fiir die einzelnen
Teile des Ammoniaksodaprozesses bei Herstellung von
10000 kg Soda per 24 Stunden.

Es sind an Maschinen bezw. an Kraft erforderlich:

I. Kalkofen. 1 Aufzug oder Elevator fiir Steine und Kokes,
wofur ca. 5 HP. anzurechnen sind.

II. Herstellung der ammoniakalischen Sole. 1 Solepumpe
fiir die Leistung von 200 Liter per Minute. Das zu fordernde Quantum
betrigt nur hochstens 80 cbm per 24 Stunden, also ca. 60 Liter per
Minute. Es ist jedoch notig, zuweilen mehr zu pumpen, als dem
ausgerechneten Durchschnitt entspricht. Die Pumpe beansprucht im
Maximum ca. 2 HP.

Wenn bei der Sodabereitung Salz in hochstehende Gefille ge-
worfen werden muB, so ist dafiir ein Elevator zu nehmen, der hochstens
1 HP. verlangt.

ITII. Fsallung. a) 1 Kompressor fur die Leistung von 8 cbm an-
gesaugte Luft per Minute, welche auf rund 1Y, Atm. Uberdruck zu
pressen ist. Der Kompressor hat die Kalkofengase anzusaugen und
durch die Fallapparate zu drucken. Die PreBluft wird zugleich ver-
wendet, um die Montejus, welche die Filterlauge enthalten, abzudriicken,
event. auch um die ammoniakalische Sole aus Montejus in die Absorber
zu heben.

Der Kompressor soll zu 85 HP. gerechnet werden, gebraucht diese
aber nicht stets voll.

b) 1 Kompressor, um die Gase des Kalzinierofens anzusaugen und
durch die Absorber zu dricken. Derselbe mu 4 chm angesaugte Luft
per Minute auf rund 2 Atm. komprimieren, hierfiir ergeben sich rund
15 HP.

Schreib. 18
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IV. Filtration. 1 Vakuumpumpe zum Absaugen der Filter, die
GroBe muB 2 cbm angesaugter Luft per Minute entsprechen. Diese
Pumpe gebraucht durchschnittlich 4 HP.

V. Kalzinierofen. Die Kraft fir das Ruhrwerk eines Thelen-
Ofens ist durchschnittlich mit 6 HP. zu veranschlagen. Der Kompressor,
welcher die Luft ansaugt, ist schon bei der Fallung berechnet.

VI. Destillation. 1 Pumpe fiir Kalkmilch, Leistung = 200 Liter
per Minute. Die Pumpe muB relativ eine grofie Leistung haben, damit
die Kalkmilch schnell eingefihrt wird. Fur diese Pumpe und fiir ein
Rithrwerk zum Aufribhren der Kalkmilch sind 8 HP. zu rechnen.

VII. 1 Kugelmiihle zum Mahlen der Soda = 6 HP.

VIII. 1 Wasserpumpe, welche 1 chm Wasser per Minute auf 15 m
Hohe liefern kann = maximal = 10 HP.

Zusammenstellung.

I. Kalkofe . . . . . . = b Pferdekrafte
II. Ammoniakalische Sole . = 3 -
I1I. Fallung . == 50 -
IV. Filtration = 4 -
V. Kalzinierofen = 6 -
VI. Destillation = 3 -
VII. Kugelmuhle = 6 -
VIII. Wasserpumpe . = 10 -

IX. Diverse kleine Elevatoren
fiir Bikarbonat und Soda. = 1 -

88 Pferdekrafte.

Die Luftpumpen fur den Kalkofen und Kalzinierapparat sowie fiir
die Filtration sollen als Dampfkompressoren montiert sein, ebenso erhalt
der Thelen-Ofen seinen Antrieb durch eine besondere kleine Dampf-
maschine. Die tbrige Kraft wird durch eine Betriebsdampfmaschine be-
sorgt, an deren Transmission die verschiedenen Pumpen, Elevatoren und
die Miihle héngen. Fur den Verlust durch Transmissionsreibung konnen
im ganzen 12 Pferde gerechnet werden, sodafl der ganze Kraftverbrauch
rund!) 100 Pferde betrigt. Davon entfallen auf die verschiedenen Mo-
toren 60 und auf die Betriebsmaschine 40 Pferdekrafte.

1) In einer Publikation (Chem.-Ztg. 1894, S. 1950) habe ich geringere
Kraft angegeben. Das erklart sich so, daff ich in jener Arbeit theoretisch be-
rechnet habe, welchen #uBersten Grad der Vervollkommnung man beim gewdhn-
lichen Ammoniaksoddaverfahren erreichen kann. Die Zahlen bezogen sich also
auf eine ideale Fabrik, die obigen Angaben sind Zahlen der wirklichen Praxis.
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FaBbender a.a.O. gibt fiir Maschinen und Kraftverbrauch bei
einer Produktion von 10000 kg Soda per 24 Stunden folgendes an:

a) 1 Kohlensiurekompressor fiir die Leistung von 11,86 cbm per
Minute angesaugte Luft, welche auf 2!, Atm. Uberdruck komprimiert
werden soll. Diese Arbeit verlangt 56,6 Pferdekrifte.

b) 1 Vakuumpumpe fiir die Destillation. Der Kolben soll pro
Minute emen Raum von 11 cbm durchlaufen, wobei im Saugrohr der
Pumpe eine Spannung von 0,5 Atm. absolut herrscht.

Es wird dafiir berechnet an Kraft = 18 Pferde.

¢) 1 Vakuumpumpe fiir die Filtration. Der Kolben soll einen
Raum von 38Y, cbm per Minute durchlaufen, wobei die Saugspannung
0,666 Atm. absolut betrigt, wahrend die Druckspannung = 1,2 Atm.
absolut ist. Als effektive Arbeit an der Welle werden 5 Pferdekrifte
gerechnet.

d) 1 Vakuumpumpe fiir die Kalzination. Die Leistung derselben soll
2,25 cbm angesaugte Luft per Minute betragen. Im Druckrohr herrscht
eine Spannung von 2V, Atm. Uberdruck, im Saugrohr 0,666 Atm. absolut.
Als effektive Arbeit an der Welle werden 10 Pferdekrafte gerechnet.

e) 1 Solepumpe fiir die Lieferung von 60 Liter Sole per Minute,
wofiir 0,5 Pferde angesetzt sind.

f) 1 Wasserpumpe fur die Leistung: 600 Liter per Minute gegen
einen Widerstand von 28 m zu heben. Hierin sind Saug- und Druck-
hthe, Rohrreibung und Ventilwiderstand mit gerechnet. Die Pumpe soll
rund 6!/, Pferde erfordern.

g) 1 Maschine fiir den Kalksteinaufzug, deren Kraftverbrauch nicht
angegeben Ist. Dieselbe soll stindlich 10 kg Dampf verbrauchen, das
wiirde etwa 1 Pferdekraft gleich kommen.

h) Fir einen Dampfstrahlelevator und ein Riihrgeblase sind ferner
160 kg Dampfverbrauch stundlich angesetzt.

i) Diverse Maschinen. Zum Betriebe einer Miihle zum Sodamahlen,
ferner einer Zentrifuge, sowie zur Uberwindung von Transmissionsreibung
werden 16 effektive Pferde angerechnet. Die Betriebsmaschine, welche
Muhle und Zentrifuge antreibt, hat auflerdem noch die Vakuumpumpe
der TFiltration und Kalzination, sowie die Solepumpe zu treiben. Fur
diese Maschine sind 40 Pferde angerechnet inkl. der vorhin genannten
16 Pferde.

Zum SchluB seiner Veroffentlichung gibt FaBbender folgende Zu-
sammenstellung?):

Nachdem der Dampfverbrauch und die Leistung der ein-
zelnen Maschinen ermittelt wurde, kann nunmehr die Zusammen-

1) Zeitschrift fir angewandte Chemie 1893, S. 263.
18*
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stellung des gesamten Dampfverbrauches fiir die Maschinen und
des fiir die Destillation disponiblen Abdampfquantums erfolgen.
Diese Zusammenstellung ist fiir die beiden Betriebsarten der Destil-
lation (entweder mit Vakuum oder ohne dasselbe) getrennt vor-
genommen worden.

Tabelle.
Destillationsbetrieb
% mit Vakuum ohne Vakuum
= ﬁ der Maschinen | der Maschinen
S Benennung L
) g | | 88| 5s]| 2
=) £ =
E|AR| AR A% &4
k k k k
1 | Kohlensgure-Kompressor . . .| 56,6] 1244 | 853 | 1538 | 1096
2 | Destillations-Vakuumpumpe . . | 180 500 | 322 | — —
3 | Betriebsmaschine . . . . .| 40,0] 814 | 610 | 1013 | 783
4 | Wasserpnmpe . . 64| 192 | 138 | 236 | 171
5 | Steinaufzug, I&alkmllchelevator
und Rihrgeblise . . . — 170 | — 170} —
6 | Kondensat in den Dampfrohren
und iibergekochtes Kessel-
wasser, etwa 8% . . . .| — 250 | — 250 | —
121,0] 3170 | 1923 1 3207 | 2050

Die Maschinen Post 1 und 4 geben ihren Abdampf bei dem
Betriebe mit Vakuum gemeinschaftlich in das erste Destillations-
system, sie liefern stundlich 991 k Abdampf; die beiden Maschinen
Post 2 und 3 versorgen ebenso das zweite Destillationssystem mit
stundlich 932 k Abdampf.

Bei der Destillation wurde ausgefuhrt, daf man bel zwei
Systemen, & vier Destillierkessel, im Sommer stiindlich 1860 k
Abdampf und im Winter 1976 k Abdampf, d. h. 930 k bezw.
988,0 k pro System benctigt; da ein mit 5 Kesseln ausgeristetes
Destillationssystem weniger Dampf beansprucht, so wird, um ganz
sicher zu rechnen, der Winterbedarf der Funfkesselanlage gleich
dem Sommerbedarf der Vierkesselanlage, d. h. zu 930 k pro System
und Stunde gesetzt, also im Vergleich zur Vierkesselanlage nur
um 58 k = 69/, ermafigt.

Es ist deshalb fiir den Betrieb mit Vakuum nicht nur immer
die notige Menge Dampf vorhanden, sondern es bleibt bei den
Maschinen No. 1 und 4 ein maBiger Dampfiberschuf, den man
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zum HeiBhalten des Kesselspeisewassers verwenden kann. Schickt
man diesen kleinen DampfiberschuB in die Destillation, so be-
schleunigt man das Austreiben des Ammoniaks etwas, ohme im
tibrigen schidlich zu wirken; denn sobald das dem Kihler zu-
stromende Gasgemisch reicher an Wasserdampf wird, wichst auch
der Wirmetransmissionskoeffizient der Kiihlfiichen, soda8 nur der
kleinste Teil des mehr zugeleiteten Dampfes den Kiihler unkonden-
siert verlaft.

Bei dem Destillationsbetrieb ohne Vakuum lauft die ab-
destillierte Lauge unter hoherem Druck und dementsprechend
htherer Temperatur fort, wie bei dem Betriebe mit Vakuum, es
ergibt die Rechnung dafiir einen Mehraufwand von reichlich 100 k
Heizdampf die Stunde; d. h. von total 1038 k Dampfverbrauch
pro System fir den Winter.

Der Kohlensaurekompressor kann mit seinen 1096 k Ab-
dampf allein ein System versorgen und noch Dampf zu ander-
weitigen Zwecken abgeben, wahrend die DBetriebsmaschine und
‘Wasserpumpe vereint den Bedarf des zweiten Systems nur schwach
decken. Abgesehen von dieser ungleichen Dampfversorgung der
beiden Systeme miissen die Dampfkessel auch eine kleine Quantitét
Dampf, etwa 37 k stundlich, mehr erzeugen. Der Bau der Anlage
ist jedoch einfacher und billiger, weil die Vakuumpumpe der
Destillation entfallt, wodurch der geringe Mehrverbrauch an Dampf
aufgewogen wird. Blof vom Standpunkte des Dampfverbrauches
und der Anlagekosten aus beurteilt, sind demnach beide Betriebs-
arten ziemlich gleichwertig, das Arbeiten mit Vakuum ist jedoch
betriebsbequemer und wirkt auf Verminderung des Ammoniak-
verlustes hin, deshalb verdient es den Vorzug.

Verwendung einer Zentraldampfmaschine. Durch
Verwendung einer Zentraldampfmaschine lieBe sich beim Destil-
lationsbetrieb mit Abdampf und Vakuum noch eine kleine Dampf-
ersparnis erzielen, in der Praxis wird jedoch diese Betriebsart
wegen der leichteren Maoglichkeit von Betriebsstorungen niemals
angewendet; zum mindesten wird stets die Kohlensaurepumpe mit
einem eigenen Dampfzylinder versehen.

Betrieb der Destillation mit frischem Kesseldampf.
Verzichtet man auf die Verwendung des Abdampfes, betreibt also
die Destillation mit frischem Kesseldampf, so geschieht dies fast
immer ohne Anwendung des Vakuums, weil man den Flussigkeits-
widerstand der Apparate leicht iiberwinden kann. Von der Ein-
richtung einer Zentraldampfmaschine mit Kondensation, welche
Einrichtung nicht betriebssicher genug ist, abgesehen, ist der
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Gesamtdampfverbrauch erheblich grofer, wie bei der Verwendung
von Abdampf. Trotzdem lassen noch manche Fabriken die Ma-
schinen in die Luft auspuffen und betreiben die Destillation mit
frischem Kesseldampf; es ist dies einfacher, ebenso betriebssicher,
aber nicht so betriebsbequem wie die Verwendung des Abdampfes
mit Vakuum.

Die Dampfmaschinen der Posten 1, 3 und 4 der Tabelle
(8. 276) erhalten, den verminderten Ausstromungsspannungen ent-
sprechend, kleinere Fillungen, und brauchen diese Maschinen bei
denselben Kolbengeschwindigkeiten nun durchschnittlich fast genau
20 k Dampf pro Indikatorpferd und Stunde.

Die Post 5 der Tabelle bleibt ungedndert, die Post 2,
Vakuumpumpe, entfallt, es ist jedoch nun der Winterdampf-
verbrauch der Destillation besonders in Rechnung zu stellen. Der-
selbe wird mit 1860 k angesetzt, gleiche Gewichte von Abdampf
und frischem Kesseldampf werden also in Ricksicht auf ihre
‘Wirkung in der Destillation gleich hoch bewertet. Es ware dies-
beztiglich zu bemerken: der frische Kesseldampf kann die Lauge
mehr lockern wie der Abdampf, und beférdert dadurch das Aus-
treiben des Ammoniaks, ahnlich so wie ein rasch gehendes, die
Lauge peitschendes Ruhrwerk; dagegen bedingt die Abwesenheit
des Vakuums das Abblasen der ausdestillierten Lauge unter hoherem
Druck und demgemdf hoherer Temperatur und bewirkt dieser
Umstand einen Mehrverbrauch von reichlich 100 k Dampf stund-
lich. Es wird nun angenommen, daf dieser Mehrverbrauch durch
die bessere Destillationswirkung des Kesseldampfes ausgeglichen
wird. Der Dampfverbrauch betragt demnach stiindlich:

I. 103 Pferde & 20k Dampf . . . . . 2060k
II. Steinaufzug, Kalkmilchelevator und Riihr-
geblase . . . . . . . . . . . . 170k
IT1. Destillationsverbrauch im Winter . . . 1860k
IV. Kondensat in den Dampfrohren und uber-
gekochtes Kesselwasser, etwa 89, . . 350k
4440 k.

Es ergibt sich also ein Mehraufwand von 4440 — 8170 =
1270 k Dampf die Stunde zu Ungunsten dieses Betriebes im Ver-
gleich mit Abdampf und Vakuum.

Diesen starken Dampfverbrauch konnte man durch Um-
wandlung der Kohlensaurepumpe und der Betriebsmaschine in
Kondensationsmaschinen etwas vermindern, ware aber nun leichter
Betriebsstorungen ausgesetzt, wie bei der Anwendung einer Vakuum-
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pumpe fiir die Destillation und der Verwendung des Maschinen-

abdampfes, ohne jedoch so dampfsparend arbeiten zu konnen.

Es erweist sich demnach der Betrieb der Destillation mit
dem Abdampf der Maschinen unter Zuhilfenahme des Vakuums
als der am meisten empfehlenswerte.

Dieser Ansicht mochte ich mich anschliefen, doch meine ich, da8
man ein starkeres Vakuum erzielen muB, als das von Faflbender be-
schriebene. Wenn es z. B. gelingt, bei einem Druck von 0,4 Atm. absolut
zu destillieren, und das muB sich in geeigneten Apparaten erzielen lassen,
so wird die Losung nur auf rund 75° erwiirmt, ebenso die Gase; ferner
werden die Verluste durch Abkithlung und Strahlung kleiner.

Eine Rechnung, analog ausgefithrt derjenigen in Kapitel VII,
erzielt dann:

80000 Liter Filterlauge von 20° auf 75° erwarmen

= per Liter 55¢. . . . e . o . . .= 4400000 c.
25000 Liter Kalkmilch von 500 auf 759 erwirmen
= per Liter 26¢. . . . = 625 000 c.
4900 k Ammoniak als Gas von 760 austrelben per k
bdd c. . . = 2665 000 c.
3900 k Kohlensaureanhydrld als Gas von 750 austrelben
per k 140 ¢. . . . =546 000 c.
400 Quadratmeter Oberﬂache a ‘)OO c. per Stunde ergeben
pro 24 Stunden . . . . . . . .=1920000 c.
5000 Liter Wasser verdampfen a 630 C . .. . .= 3150000 c.

Suwmma 13 306 000 c.

‘Wenn gerechnet wird, daf 1 k Dampf 5000 c. abgibt, so wiirden
zur Lieferung der 13306000 c. 26612 k Dampf und bei achtfacher
Verdampfung demnach 38327 k Kohlen erforderlich, gegenuber 4250 k
Kohlen bei der Destillation unter Druck. Von der Ersparnis geht jedoch
diejenige Menge Kohlen wieder ab, welche zum Betriebe der Vakuum-
luftpumpe erforderlich ist.

Zwischen den von mir angegebenen Zahlen und denen Faflbenders
ergibt sich eine Differenz von 21 HP., welche FaBbender mehr ver-
braucht, abgesehen davon, daf er Steinaufzug und Riihrgeblase nicht
mit eingerechnet hat, wahrend in meiner Rechnung diese Arbeit mit in
den 100 HP. enthalten ist. Diese Differenz erkldart sich einmal durch
die Anwendung einer Vakuumpumpe von 18 HP. fir die Destillation
bei FaBbender, und dann ist auch hier wieder zu beachten, daf der-
artige Berechnungen nie {iibereinstimmen. Es treten Verschiedenheiten
auf durch die Beschaffenheit der Maschinen und auch durch die Art
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des Betriebes. Der Betrieb, den ich zu Grunde gelegt habe, ist von
FaBbenders Betrieb verschieden.

Auflerdem ist nicht zu vergessen, da man die wirkliche Kraft der
Maschinen nie genau messen kann, schon deshalb nicht, weil die Kraft
eine wechselnde ist. Solche Berechnungen haben immer nur einen
relativen Wert. Das Einzige, was man wirklich genau weil, ist der
Kohlenverbrauch. Der Dampfverbrauch ist schon in den allermeisten
Fillen nicht genau bekannt, denn so genau wird die Dampfkesselanlage
wohl nie kontrolliert, daB man die wirkliche Verdampfung kennt. Am
wenigsten genau ist der Kraftverbrauch der einzelnen Maschinen bekannt.
Indikatormessungen geben doch nur ein annaherndes Bild und, wie schon
erwahnt, schwankt der Kraftbedarf ja hiufig, namentlich bei Maschinen,
deren Abdampf Gegendruck erhdlt.



Neuntes Kapitel.

Materialienverbrauch und Herstellungskosten
der Ammoniaksoda.

Die Angaben in der Literatur tber die Fabrikationskosten der
Ammoniaksoda weichen sehr stark voneinander ab. Das ist auch gar
nicht anders zu erwarten und erkldart sich leicht. Teils liegt es daran,
daB die Angaben verschiedenen Zeiten entstammen. KEs ist daher nur
natiirlich, wenn die neueren Angaben, den gemachten Fortschritten ent-
sprechend, giinstigere Zahlen aufweisen. Ferner hat selbstverstindlich
die GroBe der Fabrikation, die Fabrikationsmethode und die Qualitit
der Materialien einen grofien Einfluf.

‘Wenn man ein klares Bild haben will, so darf man beim Vergleich
der verschiedenen Kosten nicht blo8 die Endsummen in Betracht ziehen,
sondern man muB den Verbrauch an Materialien, Arbeitskraft und
Amortisation im einzelnen mit einander vergleichen. Ebenso muf die
Qualitat und der Preis der Materialien berucksichtigt werden. Bei zwei
ganz gleich arbeitenden Fabriken, welche dieselben Mengen an Materialien
und Arbeitskraft verbrauchen, wird der Herstellungspreis verschieden
sein, wenn die Preise fur Materialien und Lohne verschieden sind. Einer
gut arbeitenden Fabrik, welche ungiinstig liegt, kostet die Soda mehr,
als einem mittelmiBig eingerichteten Werke, welches billige Materialien
hat. Das ist so selbstverstindlich, daB es eigentlich nicht gesagt zu
werden braucht, aber es wird eben hdufig nicht beachtet.

Die Preise der Roh- und Hilfsmaterialien fallen fiir die Rentabilitdt
einer Fabrik am starksten ins Gewicht. Eine ungiinstig gelegene Fabrik,
die auf ihre Rohmaterialien noch hohe Fracht zahlen muf, kann unter
den heutigen Verhaltnissen nicht mehr mitkommen. Allerdings haben
sich die Preise fir Soda seit der Begrindung des Sodakartells 1890
stark gehoben, aber in dem dieser Kartellbildung vorausgegangenen
Konkurrenzkampfe sind wohl die meisten der ungunstig situierten Fa-
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briken eingegangen. Es existieren wohl noch Ammoniaksodafabriken,
welche nicht auf der Hohe stehen, oder an ungunstigen Punkten liegen;
diese haben indes durch andere Produkte, Schwefelsiure, Salzsdure,
Sulfat etc., an denen sie gut verdienen, eine Stiitze.

Selbstverstindlich haben seit der Einfiihrung des Ammoniaksoda-
prozesses nach und nach bedeutende Verbesserungen des Verfahrens
stattgefunden. In der ersten Zeit des Auftretens der Ammoniaksoda,
also am Ende der sechziger Jahre, stand die Soda noch sehr hoch im
Preise, ca. 20—30 M. per 100 kg, soda8 auch bei relativ schlechtem
Betriebe, also bei starkem Materialienverbrauch, eine Rentabilitit moglich
war. Auch bis zum Anfang der achtziger Jahre waren die Preise noch
ziemlich gut, sie betrugen 13—16 M. per 100 kg. Von dieser Zeit
begann jedoch die Konkurrenz der Solvay-Fabriken sehr stark auf-
zutreten, und zwar in mehreren Lindern. Die Folge davon war ein
starker Preisdruck, sodaf viele Fabriken zusetzen muBten, wihrend
andere ganz eingingen. Die Preise gingen nach und nach auf 11,— M.
im Jahre 1884—85, bis zu 6,— M.!) im Jahre 1886—88 herunter. Dieser
Konkurrenzkampf hatte naturlich veranlaft, dal die Werke, welche nicht
eingingen, so billiz. wie moglich zu arbeiten suchten und daher ihre
Fabrikationsmethoden verbesserten. So ist es denn gekommen, daB im
allgemeinen die Ammoniaksodafabrikation auf einer hohen Stufe steht.
Solvay stand jedenfalls bis Anfang der achtziger Jahre hinsichtlich des
guten Betriebes obenan, spater haben jedoch mehrere Fabriken min-
destens ebenso gute Betriebsresultate erreicht. Wie schon in dem ersten
Kapitel gesagt ist, ist Solvay indes den meisten anderen Fabriken darin
uberlegen, daB seine Fabriken ungemein gunstig beziiglich der Roh-
materialien und des Absatzgebietes liegen. Hierin kommt ihm in Deutsch-
land keine andere Fabrik gleich.

Zu den i#ltesten Angaben iiber Gestehungskosten von Ammoniak-
soda gehoren die von Schlosing und Rolland, diese wollen in ihrer
Fabrik zu Puteaux verbraucht haben auf 100 kg Soda von 99 %,?)

167 kg Na Cl = 180kg rohem Salz oder 557 Liter gesattigte Sole,
68,0 - Ca O =122 - Kalkstein = 135 mit 109, Wasser,
32,0 - NH; mit Verlust von 1 kg,

128,3 - Steinkohle fur die Destillationsapparate und Dampf-

maschinen,
72,0 - Kokes fir den Kalkofen und Bikarbonat-Erhitzungs-
apparat.

1) Hier ist stets der Preis fiir groBere Abschlusse zu verstehen. Bei ein-
zelnen Posten waren die Preise hoher.

%) L. Mond, Journ. Soc. Chem. Ind. 1885, 4, 527. Lunge a. 2. 0, 8. 8.
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Dazu Arbeitslohn von 1,40 Fres. und Generalkosten (einschlieBlich
69, Zinsen), je nach Umfang der Produktion 8,70—9,67 Frcs. Diese
Gestehungskosten wiirden nach einem Anschlage von Scheurer-Kestner
(Bulletin Soc. Chim. 1886, 45, 307) bei Anwendung von Siedesalz einem
Gesamtbetrag von 21 Fres., bei Salzsole einem solchen von 20 Fres.
pro 100 kg Soda entsprechen. Da zu jener Zeit (1855) die Soda in
Frankreich 65—75 Fres. kostete, so hitte die Fabrik von Schlgsing
und Rolland gut rentieren missen, trotz der Salzsteuer, die 18 Fres.
auf 100 kg Soda betrug. Die Fabrik ging jedoch ein, die Angabe, daf
dies wegen fiskalischer Schwierigkeiten® geschehen sei, weist Mond?)
als unrichtig nach.

Lunge a. a. O, 8. 121, hat verschiedene Mitteilungen uber die
Gestehungskosten der Ammoniaksoda mitgeteilt, so sind nach ihm von
Solvay fiir eine Jahresproduktion von 3000 tons folgende Zahlen an-
gegeben :

1942 kg Steinsalz zu 21 Fres. pro Tonne == 40,78 Fres.
87,5 - schwefels. Ammoniak - 350 - - - = 30,60 -
2155 - Kalkstein - 250 - - - = 539 -
1698 - Steinkohlen - 23 - - - = 39,06 -
258 - Kokes - 40 - - - =10,32 -
Arbeitslohmn . . . . . . . . . . . . . . . . . 1500 -
Reparaturen . . . . . . . . . . 11,00 -
Generalkosten und Amortisation . . . . . . . . 15,00 -
Verpackung in Fasser . . . . . . . . . . . . . 1342 -

. 180,66 Fres.
Patent-Lizenzgebthr . . . . . . . . . . . . . . 30,00 -

210,56 Fres.

Dieser Verbrauch ist, abgesehen vom Salz, bedeutend hoher als
heute, namentlich ist der Ammoniakverlust und der Brennmaterial-
verbrauch sehr hoch. Wahrscheinlich war diese Kalkulation, wie Lunge
a. a. O sagt, auBerdem noch zu giinstig. Das wird aber nicht viel ge-
wesen sein. Die Fabrikation mufl bei einem nur 109, hoheren Preise
sich dennoch rentiert haben. Der Sodapreis war damals ca. 30 Fres.

Uber Honigmann macht Lunge a. a. O. folgende Angaben:

Nach (fruberen) Zeitungsanzeigen von Honigmann sollte
das Anlagekapital?) einer Fabrik, welche tdglich fiinf Tonnen
kalzinierte Soda von 909/, liefert, 90 000 M. betragen; zu 100 Ztr.

Soda sollten erforderlich sein a) nach seinen friheren Zeitungs-

1y Chem. Ind. 1886, 8. 10.
?) ¢f. Lunge a. a. 0., 8. 122,
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anzeigen fur 909, ige Soda, b) nach spiteren fiir 959, ige Soda,
in beiden Fillen als Maximum, ¢) als wirklicher Durchschnitt fiir
98 %,ige Soda, d) und e) nach E. Kopp (Wurtz, Dictionn. de
Chimie 4, 1562), f) nach direkt von Herrn Honigmann im
April 1878 erhaltenen Angaben:

a. b, e d e f

Steinsalz . . . . . . . 200 190 175 180 200 250 Ztr.
Steinkohle . . . . . . 200 176 150 129 250 2H0 -
Koks . . . . . . . . — — — 72 50 45 -~
Kalkstein . . . . . . 150 140 130 135 100 140 -
Schwefelsaure von 50° B. . 10 8 6 — 10 — -
Salmiak . . . . . . . b 4 3 385 4—45 b -
Arbeiter . . . . . . . — 0 — - @ — — -

Die Arbeiter verteilen sich wie folgt: je ein Arbeiter bei Tag
und bei Nacht am Apparate, ebenso viel an den Maschinen, ebenso
viel an den Dampfkesseln, je zwei an den Zentrifugen, ebenso
viel an zwei Kalzinierofen, drei bei Tage und einer bei Nacht an
dem Kalkofen, einer bei Tage fiir das Kalklgschen. In Summa
elf Arbeiter bei Tage und acht bei der Nacht. Das Heran- und
Fortschaffen der Materialien besorgt ein Unternehmer mit neun
Arbeitern.

Die Dampfkesselanlage fur die damalige Produktion von fiinf
Tonnen pro Tag hat 180 qm Heizfliche. Die Wiedergewinnung
des Ammoniaks geschieht durch den Abdampf der Maschinen.

Zuverlassige Angaben daruber, ob diese Zahlen damals wirklich

erreicht wurden, sind mnicht bekannt geworden. So weit ich erfahren
konnte, sind auf Fabriken, die zuerst nach Honigmanns Verfahren
eingerichtet, nachher aber umgebaut waren, folgende Zahlen erhalten:

per 100 kg Soda
220—250 kg Salz,
200—250 - Steinkohle,
35— b0 - Kokes,
180—220 - Kalksteine,

6— 8 - Ammonsulfat,

ca. 6 - Schwefelsaure,
Reparaturen 80—120 Pf.
Arbeit . . 150—180 -

Diese Zahlen sollen Ende der siebziger Jahre erhalten sein bezw.

anfangs der achtziger Jahre. Bei billigen Materialpreisen konnte viel-
leicht damals eine Fabrik mit obigem Maximalverbrauch bei den da-
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maligen hohen Sodapreisen noch eben existieren. Jene Werke sollen
jedoch damals zugesetzt haben, da sie teils Kohlen, teils Kalkstein und
Salz sehr teuer bezahlen muBten.

Die neun angelegten Fabriken haben zuerst wohl s#mtlich schlecht
gearbeitet!), infolge dessen sie umbauen muBten und zwar wiederholt.
Es sind in mehreren deutschen Fabriken sehr teuere Umbauten vor-
genommen, sodal dadurch die ganze Anlage ungemein belastet wurde,
auch dann noch, nachdem der Betrieb in guten Gang gekommen war.
Diese Werke hatten mit unverhiltnism&fig hohen Amortisations- und
Verzinsungskosten zu rechnen, da infolge des wiederholten Umbauens
die ganze Anlage doppelt und dreifach so hoch sich gestellt hatte, als
die wirklichen Kosten betragen durften. Der so haufig notig gewordene
Umbau erkldrt sich aus folgenden Grunden.

Bei der Ammoniaksodafabrikation hdngen alle Teile des Gesamt-
betriebes eng miteinander zusammen, sodaB, falls ein Teil stockt, gleich
der ganze Betrieb zum Stillstand kommt, wenn nicht sehr groBle Reservoirs
vorhanden sind. Wenn bei einer Neuanlage z. B. die Destillation nicht
arbeiten wollte, so konnte man auch nicht konstatieren, ob die Fill-
apparate richtig gingen, da man nicht geniigend ammoniakalische Lauge
herstellen konnte, um den Fillbetrieb regelrecht durchzufuhren. Wurden
nun die Destillierapparate verdandert, so fand man dann erst, daf die
Fallung nicht richtig arbeitete, und man konnte nun wieder die Destil-
lation noch nicht vollig durchprobieren, da die Fillung nicht Laugen
genug lieferte. So kam es denn, daB nach Verinderung der Fallapparate
sich wieder bei den Destillierapparaten Fehler zeigten, wodurch man
wieder zu einer Anderung gezwungen war. Dann traten auch noch
Schwierigkeiten auf beil Herstellung der ammoniakalischen Sole, Filtration
und Kalzinierdfen. So erklart es sich, dafi Fabriken langere Jahre ge-
braucht haben, ehe sie in richtigen Betrieb kamen.

Fir denjenigen, welcher die Fabrikation in allen Teilen aus der
Praxis kennt, ist es natiirlich leicht, die Fehler einer Anlage gleich
samtlich zu erkennen und durch einen Umbau die vollige Besserung
zu schaffen. Die Erbauer von mehreren der in den siebziger und
achtziger Jahren neu angelegten Werke kannten jedoch die Praxis der
Ammoniaksodafabrikation in groflerem Umfange nicht und hatten daher
zuerst sehr schlechte Erfolge. Es ist jedenfalls eine der schwierigsten
Aufgaben, eine Fabrikation, die man nur theoretisch kennt, in praktischen
Betrieb zu bringen, besonders wenn es sich um eine so schwierige Fabri-

1) Das gilt auch far Solvays erste Fabrik. Die Werke, die er anlegte,
nachdem sein Verfahren vollig durchgebildet war, arbeiteten natiirlich gleich von
Anfang gut,
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kation handelt, wie Ammoniaksoda. Der Verfasser hat das aus eigener
Erfahrung kennen gelernt.

Die Schwierigkeiten bei der Fabrikation haben zum grofen Teil
an den unvollkommenen Apparaten gelegen und waren daher eigentlich
nur durch das Experiment im groflen zu iiberwinden. DaB aber haufig
auch der chemische Teil stark vernachlissigt ist, habe ich im Kapitel IV
geschildert.

Nachdem es den Fabriken gelungen war, ihren Betrieb insofern in
guten Gang zu bringen, daB die mechanischen Schwierigkeiten uber-
wunden waren, legte man sich mehr auf die Verbesserung des innerem
Betriebes, um Materialien zu sparen. Gegen Mitte der achtziger Jahre
konnte man wohl fiir eine einigermaflen gut arbeitende Fabrik folgende
Zahlen rechnen:

per 100 kg Soda
200 kg Salz,
180 - Kalkstein,
160 - Kobhlen und Koks,
4 - Ammonsulfat.

Dieser Verbrauch ist noch immer ein hoher zu nemnen, namentlich
in Betreff der Kohlen und des Ammonsulfats. Es sind auch zu jener
Zeit schon Fabriken mit 120 kg Kohlen und Koks und 29, Ammon-
sulfat ansgekommen, und man ist seitdem noch weiter fortgeschritten.

In der Chemiker-Zeitung!) habe ich Berechnungen veroffentlicht
uber die Grenze des Verbrauchs an Materialien. Die Zahlen habe ich
in der Weise berechnet, daB ich zu den theoretisch erhaltenen Werten
so viel zurechnete, wie man bel besten Apparaten.und genauester Kon-
trolle als Verlust betrachten muff. Diese Resultate fuhre ich in folgendem
an, mit einem Vergleich, aus der Praxis zusammengestellt.

Berechnet Praxis
kg Koks . . . . . pro 100 kg Kalkstein 6,5 8
- Kalkstein . . . . - 100 - Soda 120 170
- Kalk. . . . . - 100 - - 60 85
- Salz . . . . . . - 100 - - 170 180
- Kohlen . . . . . - 100 - - 50 90
- Ammoniumsulfat . . - 100 - - 0,75 0,75
cbm Kalkofengas . . - 100 - - 90 140
- ammoniakalische Sole - 100 - - 0,62 0,82
- ablaufende Endlange aus der Destillation 1,20 1,70
Pferdestirken . . . . . . . . . . . . 0,7 1,0

1) Chem.-Ztg. 1894, XVIII, 1951.
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Beztiglich der Zahlen aus der Praxis ist zu bemerken, daB die-
selben die besten Resultate sind, die mir bekannt wurden. Es wird
indes nicht vorkommen, daB dieselben simtlich auf einem Werke er-
reicht werden, man wird immer finden, daB in ein und derselben Fabrik
einzelne Einrichtungen gut, andere schlechter arbeiten.

Eine Kalkulation auf Grund obiger Zahlen ergibt, unter Annahme
von Mittelpreisen, folgende Resultate.

Auf 100 kg Soda von 98/100 %, werden verlangt:

Berechnete Resultate.

Salz 170 kg, pro 100kg 0,40 M. . . . . . 0,68 M.
Kalkstein 120 - - 100 - 0,20 - T | 32
Koks 8 - - 100 - 1,80 - .. . . . 015 -
Kohle 50 - - 100 - 1,30 - < . . . . 065 -
Ammoniumsulfat 3/, kg, pro 100kg 22 M. . . . . 0,17 -
Arbeit und Aufsicht . - . . . . . . o070 -
Reparaturen . . . . . . . . . . . . . . . 040 -
Diverse . . . . . . . . . . . . . . . . 030 -
Amortisation . . . . . . . . . . . . . . 060 -
Verwaltungskosten . . . . . . . . . . . . 0580 -
Packung) . . . . . . . . . . . . . . . 015 -

4,54 M.

Praxis.

Salz 180 kg, pro 100kg 040 M. . . . . . 0,72 M.
Kalkstein 170 - - 100 - 0,20 - ... . . 034 -
Koks 14 - - 100 - 1,80 - ... . . 02 -
‘Kohle 90 - - 100 - 1,30 - . . . . . 1,17 -
Ammoniumsulfat 3/, kg, pro 100 kg 22 M. . . . . 0,17 -
Arbeit und Aufsicht . . . . . . . . . . . . 080 -
Reparaturen . . . . . . . . . . . . . . . 040 -
Diverse . . . . . . . . . . . . . . . . 030 -
Amortisation . . . . . . . . . . . . . . 09 -
Verwaltungskosten . . . . . . . . . . . . 050 -
Packung . . . . . . . . . . . . . . . . 016 -

5,70 M.

An den Materialienmengen kann also jedenfalls nicht viel mehr
gespart werden, denn die theoretisch berechneten Minimalmengen, denen
man schon ziemlich nahe gekommen ist, wird man wohl nie erreichen.

1) Hier ist nur die Abnutzung der Sicke gerechnet.
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Von groftem EinfluB auf eine rentable Produktion sind, wie schon
im Kapitel I hervorgehoben ist, die Preise der Roh- und Hilfsmaterialien.
Eine Fabrik, welche mit den oben berechneten Minimalmengen aus-
kommt, wiirde dennoch bei hohen Materialpreisen kaum konkurrieren
konnen mit einer relativ schlecht arbeitenden Fabrik, welche billige
Materialien hat. Folgende Kalkulationen zeigen das.

a) Kalkulation beim Verbrauch von Minimalmengen bei teueren

Materialpreisen.
Salz 170 kg, pro 100 kg 1,20 M. . . . . . 204 M.
Kalkstein 120 - - 100 - 050 - . . . . . 060 -
Koks 8 - - 100 - 150 - . . . . . 012 -
Kohlen 50 - - 100 - 1,20 - . . . . . 0,60 -
Ammonsulfat 3/, - - 100 - 22,00 - . . . . . 017 -
Arbeit, Reparaturen, Generalkosten e . 295 -

6,48 M.

b) Kalkulation beim Verbrauch von groBen Materialmengen bei
billigen Preisen.

Salz 250 kg, pro 100 kg 0,10 M. . . . . . 025 M.
Kalkstein 220 - - 100 - 0,12 - . . . . . 027 -
Koks 26 - - 100 - 150 - . . . . . 0,38 -
Braunkohle600 - - 100 - 022 - . . . . . 1,32 -
Ammonsulfat 3 - - 100 - 2200 - . . . . . 0,66 -
Arbeit, Reparatur etc., wie oben . . . . . . . 295 -

5,83 M.

Die in beiden Kalkulationen genannten Preise sind solche, wie sie
tatsachlich an verschiedenen Fabrikationspunkten vorgekommen sind,
bezw. noch bestehen. Die Preise unter a) treffen fiir den Unterrhein zu,
wihrend diejenigen unter b) fur die StaBfurter Gegend gelten, beim
Besitz eigener Salz-, Kalkstein- und Kohlengewinnung. Man sieht aus
einer derartigen Zusammenstellung am deutlichsten, wie richtig Solvays
Anlage in Bernburg war gegenuber der Lage der zuerst erbauten
deutschen Ammoniaksodafabriken in Rheinland und Westfalen. Ware
allerdings die Arbeit so gewesen, wie oben angenommen ist, so hatten
sich die deutschen Fabriken besser gegen Solvay wehren konnen. Indes
lag die Sache damals gerade umgekehrt. Solvay kam bei billigen
Preisen mit relativ wenig Material aus, wihrend die Werke, welche mit
teuren Materialien arbeiten muBten, relativ groBe Mengen davon ver-
brauchten,
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Die Kenntnis der wirklichen Herstellungskosten einer einzelnen
Fabrik gibt kein Bild der heutfigen allgemeinen Lage. Gut arbeitende
‘Werke haben annihernd folgende Herstellungskosten?).

a) Westliches Deutschland.

Salz 200 kg, pro 100 kg 1,20 M. . . . . 240 M.
Kalkstein 170 - - 100 - 050 - . . . . 085 -
Koks 6 - - 100- 120 - . . . . 019 -
Kohlen 9 - - 100 - 07 - . . . . 0,63 -
Ammonsulfat 1 - - 100 - 020 - . . . . 020 -
Arbeit und Aufsicht . . . . . . . . . . . . 0,80 -
Reparaturen . . . . . . . . . . . . . . . 040 -
Diverse . . e e . ... .. 080 -
Amortisation und Verzmsung S o X 0
Verwaltungskosten . . . . . . . . 050 -
Packung, Sidcke, fiir Abnutzung zu rechnen . . . . 0,15 -

7,32 M.

b) Preise in der StaBfurter Gegend.

Salz 200 kg, pro 100 kg 0,40 M. . . . . 0,80 M.
Kalkstein 170 - - 100 - 030 - . . . . 051 -
Koks 16 - - 100 - 1,80 - . . . . 029 -
Braunkohle 270 - - 100 - 030 - . . . . 081 -
Ammonsulfat 1 - - 100 - 0,20 - . . . . 020 -
Arbeit und Aufsicht . . . . . . . . . . . . 080 -
Reparaturen . . . . . . . . . . . . . . . 040 -
Diverse . . T 0 10
Amortisation und Vernnsung e e e o .0 09 -
Verwaltungskosten. . . . . . . . . . . . . 050 -
Packuﬁg wie oben. . . . . . . . . . . . . 015 -

5,66 M.

Beide XKalkulationen gelten fur den Fall, daf alle Materialien
gekauft werden. Wenn eine Fabrik im Besitz eines eigenen Kalkstein-
bruches und eines Bohrloches zur Solegewinnung ist, so sinken die
Preise von Kalkstein und Salz auf ca. 10 Pf. pro 100 kg. Die Kalkulation
fir 100 kg Soda fillt dann ganz bedeutend. Ganz ahnlich sind die Ver-
haltnisse in Osterreich, Frankreich und England. In allen diesen Lindern

1) Es ist bei diesen Kalkulationen zu berucksichtigen, dafi die Posten fur
Verwaltung, Amortisation und Reparaturen auf den verschiedenen Fabriken stark
schwanken.

Schreib. 19
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werden in gut arbeitenden und gut gelegenen Fabriken die Herstellungs-
kosten der Soda 41/,—51/, M. betragen. Die Schwankung richtet sich
besonders nach der Grife der Fabrik und der Hohe der Amortisation.
Falls ein Werk ganz abgeschrieben ist, kann es moglich sein, daf die
Herstellungskosten noch niedriger sind, als oben angegeben ist, daf die-
selben also 4 M. nur wenig tibersteigen.

Lage der Ammoniaksodaindustrie.

Die Lage der Ammoniaksoda-Industrie ist heute eine vorztiglich
gute. Es mag allerdings einzelne kleinere Fabriken geben, deren Renta-
bilitat keine besondere ist, die groBe Mehrzahl der Werke erzielt jeden-
falls bedeutenden Gewinn. Dieser Umstand ist namentlich erreicht durch
die Grundung des Sodakartells, welches die Preise auf einem relativ
hohen Stande hilt. Es ist schon oben erwahnt, daB die Preise infolge
des Konkurrenzkampfes in den achtziger Jahren stark gedriickt waren.
Englische Soda wurde in jener Zeit mit 8—9 M. pro 100 kg, verzollt,
frei deutsche Seehifen verkauft; das entspricht einem Preise von hochstens
5—6 M. ab englischer Fabrik. In Deutschland wurde in gréBeren Ab-
schlissen zu 6 M. ab Fabrik verkauft, in einzelnen Fallen wohl noch
billiger!). Jedenfalls haben viele relativ ungiinstig arbeitende Werke
— Ammoniaksoda- sowohl wie Leblanc-Fabriken — damals zugesetzt,
sie hielten sich nur noch durch ihre sonstigen Produkte, wie Sulfat,
Mineralsguren, Chlorkalk ete. Verursacht war der Konkurrenzkampf
hauptsichlich durch das kolossale Wachstum der Fabriken, welche die
Gesellschaft Solvay in den verschiedenen Liandern ins Leben rief. Die
Bestrebungen zur Bildung eines Kartells, welche in der Mitte der achtziger
Jahre auftraten, hatten zunachst keinen Erfolg. Besonders scheiterte
die Kartellbildung an den Forderungen Solvays, der z. B. fur Deutsch-
land die Halfte der Gesamtproduktion allein fiir sich forderte. Im
Jahre 1887%2) schlof ein Teil der deutschen Fabriken?®) eine Konvention
mit den Solvay-Werken, und 1891, als auch die iibrigen deutschen
Fabriken murbe geworden waren, kam das deutsche Syndikat zustandet).
Ungefahr zur selben Zeit entstanden auch Konventionen in Osterreich?),
Frankreich und Belgien. Am meisten Widerstand leistete wohl England,

1) Der niedrigste, mir hekannt gewordene Preis war 5,50 M. pro 100 kg
ab Fabrik.

%) Chem.-Ztg. 1887, XI, 954.

3) Es waren das namentlich die dstlichen Fabriken.

4 of. Chem.-Ztg. 1891, XV, 1245,

5) Chem.-Ztg. 1891, XV, 78.



Sodakartell. 291

wo die nach dem alten Leblanc-System arbeitenden Werke auf einer
viel hoheren Stufe der Ausbildung standen, als in den anderen Lindern.
Indessen konnten auch diese Werke der Konkurrenz der Ammoniaksoda
nicht widerstehen. Nachdem sich im Jahre 1890!) die séimtlichen eng-
lischen Leblanc-Fabriken zu einer grofen Aktiengesellschaft vereinigt
hatten, war eine Verstindigung dieser Gesellschaft mit den iibrigen
Werken leicht. Unter letzteren war die grifte Fabrik diejenige von
Brunner, Mond & Co. in Northwich, welche allein rund 170000 tons
Soda von 989/, pro Jahr produzierte. Diese Fabrik ist sehr eng liiert
mit der Gesellschaft Solvay. Letztere Gesellschaft dominiert in den
Kartellen der verschiedenen Linder und beherrscht somit tatsdchlich
die Sodaindustrie der ganzen Welt.

Seit der Bildung des allgemeinen Sodakartells sind einige neue
Fabriken entstanden, groBere namentlich in England und Osterreich.
Es wurden durch die neuen Fabriken die Preise zeitweilig etwas ge-
driickt, indes sind die Werke spater meist dem allgemeinen Kartell
beigetreten und die Preise gingen dann wieder in die Hohe.

In Deutschland sind nur zwei kleinere Fabriken von je ca. 3000
bis 4000 tons Jahresproduktion neu gebaut, von denen die eine fast
ganz fiir den eigenen Bedarf arbeitet. Es ist in Deutschland ungemein
schwierig, ein neues Werk zu griinden, da es dem Sodakartell gelungen
ist, mit dem deutschen Salinenkartell einen Vertrag zu schlieien, wonach
die Mitglieder des letzteren an eine neue Fabrik kein Salz abgeben
durfen. Sogar die staatlichen Salinen sind diesem Vertrage beigetreten.
In Deutschland hat daher das Sodakartell férmlich ein Monopol.

Die Preisbewegung der Soda in den letzten 20 Jahren war etwa
die folgende:

Preise fur 98/99 ¢/, ige kalzinierte Soda pro 100 kg frei Empfangs-
station.

1880 14,00 M. ; 1895 11,75 M.
1882 13,00 - i 1896 12,50 -
1884 11,00 - 1897 11,80 -
1886 9,00 - 1898 10,50 -
1888 7,00 - 1899 1050 -
1889 8,00 - 1900 11,75 -
1890 11,00 - 1901 1150 -
1891 13,00 - 1902 10,75 -
1892 12,76 - 1903 10,50 -
1893 12,7h - 1904 10,75 -
1894 11,50 -

1y Chem.-Ztg. 1890, XIV, 1592,
19*



2992 Materialienverbrauch und Herstellungskosten der Ammoniaksoda.

Die Preise fiir kaustische Soda 125/127 9%, waren im Anfang der
achtziger Jahre durchschnittlich 28—30 M. pro 100 kg frei Empfanger.
Die weitere Bewegung zeigt folgende Tabelle:

1885 25,50 M. 1895 21,75 M.
1886 23,50 - | 1896 21,25 -
1887 20,25 - ‘ 1897 21,9 -
1888 19,25 - 1898 21,9 -
1889 18,50 - 1899 21,25 -
1890 2850 - 1900 23,50 -
1891 2450 - 1901 2400 -
1892 2425 - 1902 23,00 -
1893 28,25 - 1903 22,00 -
1894 22,00 - 1904 21,75 -

Es sind das Preise, welche von Fabriken in Deutschland wirklich
bei Abschlhissen gezahlt sind. Den Weltmarktspreis!) hat man annshernd,
wenn, abgesehen von den Jahren 1886—1889, bei kalzinierter Soda 2,50 M.,
bei kaustischer Soda 4 M. fiir Zoll von diesen Zahlen abgesetzt werden.
Man muB iibrigens dabei stets berucksichtigen, daf ganz einheitliche
Preise nie bestanden haben. Seit Abschluf des Kartells sind dieselben
allerdings fester als sonst, indes schwanken sie nach Griofe des Ab-
schlusses?). Bis zum Kartellschluf waren die Preise auch in den ver-
schiedenen Gegenden ganz verschieden, sie differierten z. B. im 8stlichen
und westlichen Deutschland wm 1!/, bis 2 M. pro 100 kg 989, iger Soda.

Die obige Tabelle lafit genau erkennen, wie durch das Auftreten der
Solvay-Werke 1836 die Preise gedruckt wurden. Im Jahre 1888 wurde
der tiefste Stand erreicht, dann hob sich der Preis nach AbschluB der
ersten Konvention langsam, wahrend im Jahre 1891 nach Abschlu des
Syndikats (welches allerdings formell erst am 1. Januar 1892 in Kraft
trat) der Preis von 1882 wieder erreicht wurde. In den Jahren 1894
bis 99 ist der TEinfluB der neu aufgetretenen Konkurrenz zu spiiren,
welcher auch heute noch etwas andauert.

Bei Goldstein?®), 8. 99, sind Preise fur kalzinierte Soda mitgeteilt,
welche teils betrachtlich hoher sind als die oben aufgefihrten, namlich
18,75 bezw. 14,50 M. fuir die Jahre 1892 bezw. 1893, wozu noch 2,50 M.
Zoll kommen. Diese Preise sind indes Marktberichten entnommen und

1) Als solcher gilt der englische Marktpreis

?) Es ist selbstverstandlich, daf ein Werk, welches mehrere Tausend tons
Soda pro Jahr gebraucht, billigere Preise erhill, als ein Abnehmer von nur
100—200 toms.

3) Deutschlands Sodaindustrie. 1896. Stuttgart, Cottas Verlag.
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treffen wohl nur fir kleinere Quantitaten zu. Derartige Preise sind
immer héher als wirklich gezahlte Preise bei Abschliissen. Bei einem
Vergleich darf man nur Zahlen gleicher Herkunft benutzen.

Sehr instruktiv sind die Preise der kalzinierten Soda in Liverpool,
welche Lunge a. a. O., S. 649, angibt, es lifit sich daraus die Entwick-
lung der Sodaindustrie erkennen.

Preis pro ton.

Pfd. Sterling Sh.

1880 . . . . . 26 10 = 53,00 M. pro 100 kg
1839—40 . . . 15 — =300 - - 100 -
" [ 5 10 = 11,00 - - 100 -
1878 . . . . l 6 bis 10 — 13'00 _ - 100 -
1886 . . . . . 4  — = 800 - - 100 -
1891 . . . . 4 15 = 950 - - 100 -

Der durchschnittliche Verkaufspreis der kalzinierten 98 %/;igen Soda
bei Abschlussen kann fur die Jahre seit der Grundung des Kartells zu
9,60 M. ab Fabrik angenommen werden, abgesehen von England, wo
der Preis um 1'/, M. niedriger angesetzt werden muf. Beil einem durch-
schnittlichen Herstellungspreise von 6 M. ist also die Fabrikation der
Ammoniaksoda eine sehr rentable. Die englische Gesellschaft Brunner,
Mond & Co. gab im Jahre

182 . ... . 1009, Dividende,
1893 . . . .. 509, -
1894 . . . . . . 309, -

Auch dieser letztere Gewinn darf wobl als ein guter angesehen
werden.

Wie schon erwahnt wurde, beherrscht die Gesellschaft Solvay im
Verein mit ihr nahestehenden Fabriken, wie Brunner, Mond & Co.,
die Soda-Industrie der Welt.

Nach einer Mitteilung iiber die Ausstellung in Antwerpen 18941)
betrug die Gesamtproduktion an Soda auf der ganzen Erde damals mehr
als 1000000 tons, wovon etwa die Halfte Ammoniaksoda. Der bei
weitem grofite Teil der letzteren wird nach Solvays Verfahren her-
gestellt; auch Brunner, Mond & Co. arbeiten nach demselben. Die
Gesellschaft Solvay besitzt allein zwolf sehr grofe Werke in den Haupt-
lindern der Erde. Dieselben beschaftizgen 6500 Arbeiter und haben
Maschinen mit 9500 HP. Solvay hat jedenfalls Riesenerfolge erzielt

1) Chem.-Ztg. 1894, 18, 1208.
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und sich ein sehr grofles Verdienst um die Sodafabrikation erworben.
Wenn jedoch a. a. O. gesagt wird, da8 die Herabsetzung des Sodapreises
auf '/; des Preises vom Jahre 1864 allein das Verdienst Solvays sei,
so dirfte das zu weit gehen. Man kann doch nicht annehmen, daf
ohne Solvays Auftreten die Sodafabrikation ganz und gar steben ge-
blieben wire. Ubrigens war andererseits die Erhohung der Sodapreise
anfangs der neunziger Jahre von 7 M. auf 18 M. wesentlich ein Werk
der Solvay-Werke. Seitdem ist der Preis wieder herunter gegangen
auf ca. 11 M., wie oben mitgeteilt wurde.

An Ammoniaksodafabriken existieren in Deutschland die Werke in:

Dieuze,
Deutsche Solvaywerke Bernburg!?),
- - Saaralben,
- - Wyhlen in Baden,
- - Montwy bei Inowrazlaw,
- - Chéteau Salins,
Chemische Fabrik Buckau in StaBfurt,
Engelke & Krause, Trotha bei Halle,
Verein chemischer Fabriken in Mannheim, Heilbronn,
Matthes & Weber, Duisburg a. Rh.,
Moritz Honigmann, Grevenberg bei Aachen,
Vorster & Griineberg, Kalk bei Coln,
Hoffmanns Stirkefabriken, Salzuflen?).

Die ersten drei Werke Solvays sind anfangs der achtziger Jahre
erbaut. Die Saline und Sodafabrik von Chiteau Salins C. Tillement &
Cie. wurde im Jahre 1900 von den Deutschen Solvaywerken Aktien-
Gesellschaft Bernburg erworben und ebenso 1901 6 Millionen (von ins-
gesamt 8 Millionen) Aktien des Steinsalzbergwerks Inowrazlaw; zu
letzterem Werke gehort die Sodafabrik Montwy.

Die Fabrik in Salzuflen arbeitet fast nur fur den eigenen Bedarf;
Kalk bei Coln steht auBerhalb des Kartells.

Die Produktion der deutschen Fabriken wird auf ca. 250 000 tons
pro Jahr geschatzt, davon entfillt auf die Solvaywerke uber die Hilfte.

1) Der Hauptsitz der Deutschen Solvaywerke ist in Bernburg. Nach einer
Notiz in der Frankf. Zeitung vom 10.9.1904 soll das Aktienkapital jetst auf
40 Millionen erhoht werden. Der Reservefonds betrug 1903 34,75 Millionen Mark,
der Reingewinn 6,23 Millionen, die Anlagen stehen mit 84,29 Millionen Mark zu
Buche. Der Gesellschaft gehoren auBler den Sodafabriken auch Salinen und
Kalibergwerke. Den Hauptgewinn liefert aber jedenfalls die Soda.

%) Vielleicht bedarf diesc Liste noch der Korrektur; es hilt sehr schwer
ganz zuverlissige Apgaben zu erhalten.
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Osterreich hat folgende Ammoniaksodafabriken: Ebensee, Sczcakowa,
Dolny-Tusla, Nagy-Bocsko, Hruschau in Mihren, Hrastnigg in Steiermark.
Diese sollen zusammen produzieren ca. 80 000 tons Soda 98/99 9/,

Es ist in den letzten Jahren viel die Rede davon gewesen, daf
die neu aufgekommenen Verfahren zur Herstellung von Soda auf elektro-
lytischem Wege sowohl die Leblanc- wie auch die Ammoniaksoda-
fabrikation verdrangen wiirden. Mehrfach ist der nahe Untergang der
heutigen Soda-Industrie in Aussicht gestellt. Es haben sich bis jetzt
alle derartigen Befiirchtungen als unrichtig erwiesen, die elektrische
Soda ist noch nicht merkbar im Handel aufgetreten!). Der Grund
scheint zu sein, daf das elektrolytische Verfahren noch immer zu teuer
ist. Wenn es nun auch gelingt, diese Darstellung zu verbilligen, so
hingt jedenfalls die Rentabilitit immer davon ab, daB auch die Chlor-
verbindungen, welche zugleich mit Soda bei der Elektrolyse von Koch-
salz erhalten werden, gut verwertet werden konnen. Es ist aber vor
der Hand wenigstens ganz unmioglich, solche kolossalen Mengen Chlor-
produkte unterzubringen, wie sie erhalten werden, wenn auch nur die
Halfte der Soda, welche zur Zeit konsumiert wird, auf elektrolytischem
Wege hergestellt wird.

Wenn man dies bedenkt und ferner erwagt, daB das elektrolytische
Verfahren bei dem heutigen hohen Preise der Soda und Chlorprodukte
nicht konkurrieren kann, daB aber die Ammoniaksoda-Industrie auch
noch gut bei bedeutend niedrigeren Preisen existenzfihig ist, so kommt
man zu dem Schlusse, daf die Ammoniaksoda-Industrie vorliufig noch
keinerlei Veranlassung hat, sich zu beunruhigen.

) Dagegen bereitet die auf elektrolytischem Wege hergestellte Kalilauge
den alten Pottaschefabriken erhebliche Konkurrenz.



Zehntes Kapitel.
Betriebsaufsicht.

I. Kalkoien.

Proben der Kalkofengase werden im laufenden Betriebe jede halbe
Stunde untersucht, in der Regel nur auf Kohlensaureanhydrid, zuweilen
jedoch auch auf Kohlenoxyd und Sauerstoff.

Zur Regelung des Betriebes ist zuerst erforderlich, moglichst genau
festzustellen, was der vorliegende Ofen leisten kann, Zu diesem Zwecke
miissen eine Reihe Versuche gemacht werden mit verschiedenen Mengen
von Brennmaterial und Kalkstein, und es muf auBerdem hierbei er-
mittelt werden, in welchen Zwischenriumen am besten gezogen werden
kann. Fine allgemeine Regel, die fur jeden Ofen von vornherein auf-
gestellt werden kann, gibt es nicht, ebensowenig lassen sich Kalksteine
und Brennmaterial vorher genau beurteilen.

Bei diesen Versuchen miissen etwa viertelstindlich Bestimmungen
der Gase ausgefihrt werden; die Zusammensetzung der (Gase ist ent-
scheidend dafur, ob unter den gegebenen Verbdltnissen der Betrieb
gut geht.

Ein hoher Gehalt an Kohlenoxyd (uber 19/,) weist darauf hin, daB
es an Luft fehlt, wahrend reichlicher Sauerstoffgehalt (mehr als 1 bis
29, den REintritt von zu viel Luft anzeigt.

Aus dem Gehalt der Gase an Stickstoff kann berechnet werden,
wieviel des vorhandenen Kohlensaureanhydrids aus dem Kalkstein und
wieviel aus dem Brennmaterial stammt. Dies ist auch von Ferd.
Fischer!) betont. Wenn die Analyse z. B. ergab:

Kohlensiureanhydrid = 33,5 %,
Sauerstoff = 15 -
Stickstoff == 65,0 -
1 Ferd. Fischer, Taschenbueh fur Feunerungstechniker, V. Aufl.,, S. 154,
Stuttgart 1904, Arnold Berg.
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so entsprechen die 659/, Stickstoff 17,19/, Sauerstoff. Davon lieferten
(17,1 —1,5) = 15,6 %, ebenso viel Kohlensdureanhydrid, demnach der
Kalkstein 33,5 — 15,6 = 17,99,

Wenn die Arbeit des Ofens einmal festgestellt ist, wenn also die
Menge des Brennmaterials im Verhdltnis zum Kalkstein bestimmt ist
und angeordnet wurde, in welchen Pausen zu chargieren ist und welche
Mengen gezogen werden sollen, und wenn man ferner weil, mit welchem
C0O,-Gehalt der Ofen die Gase liefern kann, so muf durch die Beobach-
tung der halbstiindlich erhaltenen Zahlen kontrolliert werden, ob keine
Nachlissigkeit oder UnregelmaBigkeit im Betriebe vorkommt. Besonders
muB die Zeit vor und nach dem Chargieren beachtet werden. Zu starke
Schwankungen des CO,-Gehaltes zeigen an, da entweder zu viel Kalk
anf einmal gezogen ist, oder daB die Pausen zu lang waren.

Eine Beobachtung der Ofenarbeit durch die Schauldcher ist zu-
weilen erforderlich, Die Zone, in welcher der Kalk weiigluhend wird,
darf sich bei regelmifBiiger Arbeit nicht zu sehr verschieben. Ob der
Kalk gar gebrannt ist, erkennt der erfahrene Fachmann zuweilen schon
am Aussehen der Sticke und an dem spezifischen Gewicht (nur durch
Aufheben der Sticke zu bestimmen). Den genaueren Nachweis findet
man in der Menge der beim Kalkloschen verbleibenden Riickstinde.

Den Scrubber zum Waschen der Gase stellt man zweckmafig so
auf, daB man den Strahl des ablaufenden Waschwassers sehen kann.
Man erkennt dann, ob der Strahl geniigend stark lauft, ob also nicht
in der Leitung oder im Scrubber eine Verstopfung oder UnregelmaBiglkeit
vorliegt.

Auch eine Prafung der Temperatur der gewaschenen Gase (durch
Befuhlen der Leitung mit der- Hand) zeigt an, ob das Waschen ge-
nigend war.

Die Prufung der Materialien, Kalkstein und Koks, geschieht nach
den bekannten Analysenmethoden.

Beobachteter Gehalt der Kalkofengase bei einem kleineren Ofen von
rund 8000 kg gebranntem Kalk pro 24 Stunden.

Volumprozente CO,:

1 11
30,5 30,0
29,0 29.0
30,0 32,5
25.5 32,0
30,0 30,0
29,0 29,0

29,0 28,5
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Yolumprozente CO,:

L I
28,0 28,4
29,0 29,0
27,5 29,5
29,0 32,0
28,0 31,5
29,0 31,2
27,0 30,5
30,0 27,2
31,0 28,5
30,5 29,1
28,5 31,5
27,0 33,4
32,0 32,0
31,5 31,4
30,0 29,4
29,0

Die Ziffern stellen die Ergebnisse von 2 Tagen hintereinander dar.
Die Proben sind stiindlich entnommen.

II. Herstellung der ammoniakalischen Sole.

Die Prufung der Sole, einerlei ob nun natiirliche oder kimstliche
Sole vorliegt, erfolgt in einfachster Weise durch Bestimmung des spezi-
fischen Gewichts mittels Ardometer; meist tiblich ist das Ardometer nach
Beaumé.

Falls die Sole nach der Sattigung mit Ammoniak spdter noch mit
Salz angereichert werden soll, kommt es fiir Betriebszwecke nicht so
genau darauf an, ob die Sole ganz konzentriert in den Betrieb eintritt;
im gegenteiligen Falle muB hierauf genau gesehen werden.

Wenn die Sole durch Ammonzusatz gereinigt wird und dann erst
in den Betrieb tritt — das ist wohl die Regel — so dndert sich das
spezifische Gewicht durch das Auftreten der verschiedenen Ammonver-
bindungen, zuweilen ist auch freies Ammoniak vorhanden. Man kann
auf solche gereinigten Solen nicht das spezifische Gewicht der reinen
Kochsalzlosung (nach den Tabellen) anwenden, sondern muB auf jeder
Fabrik auf Grund von langeren Teststellungen Korrekturen anbringen.

Wenn die Fabrik Sole kauft, so ist es durchaus notig, das Vo-
lumen festzustellen; derartige Messungen sind aber auch sonst zu emp-
fehlen. Die Messungen geschehen sehr praktisch durch Anwendung eines
Systems von Kippkidsten. Der eine der Kisten, deren Inhalt genau be-
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kannt ist, fiillt sich, wihrend sich der andere entleert. Die Zahl der
Entleerungen wird durch Hebelwirkung auf ein Zihlwerk ibertragen.
Diese Vorrichtung hat sich sehr gut bew#hrt, sie ist den gewdhnlichen
Wassermessern vorzuziehen, welche auch meist dem Angriffi der Sole
nicht widerstehen. Bestimmt ist das der Fall, wenn es sich um ge-
reinigte Sole mit einem Gehalt von Ammonverbindungen handelt, letztere
greifen die Messingteile der Wassermesser stark an.

Die gereinigte Sole mufl eventuell gepriift werden, ob die fremden
Verbindungen geniigend ausgefdllt sind, meistens erhilt allerdings die
Sole einen solchen Uberschuf von Ammoniak, daB man in dieser Hin-
sicht auch ohne weitere Priifung ganz sicher gehen kann.

Aus den Salzlosekdsten (Fig. 9—11) miissen Proben an den ver-
schiedenen Abteilungen genommen werden, um zu sehen, wie die einzelnen
Abteilungen arbeiten. Den Stand der Fliissigkeit erkennt man durch

Fig. 104.

Wasserstandsglidser oder auch vermittelst kleiner amerikanischer Probier-
ventile. Von letzteren miissen dann stets mehrere ubereinander ange-
bracht sein.

Diese Ventile (cf. Fig. 104) sind fur den Betrieb der Ammoniak-
sodafabrikation sehr zu empfehlen. Ihr Verschluf kann nicht einrostent),
wie es bei den Kuken der gewshnlichen Hahne — auch bei den
Wasserstandshahnen — der Fall ist. Setzt sich die Offnung nach innen
zu, s0 kann man dieselbe sehr leicht mit einem Draht durchstoBen.

Die Leitung, durch welche Wasser oder dunne Sole in die Salz-
losegefaBe einlauft, bringt man moglichst so an, daf man den Strahl der
einlanfenden Fliissigkeit vor Augen hat. Das ist der Kontrolle wegen
sehr angenehm.

Der Schlamm, welcher in den SalzlosegefiBen zum Absatz kommt,
muB ansgewaschen werden, um miglichst wenig Salz zu verlieren.

Es ist regelmifiig zu prufen, ob der Schlamm genuigend ge-
waschen ist.

Beim Ammoniakabsorber ist es erforderlich, an mehreren Ringen
in verschiedener Hohe der Kolonne Proben nehmen zu konnen. Man

1) Eisen rostet in Beriihrung salzhaltiger Losungen sehr leicht, namentlich
bei Vorhandensein von Salmiak. Messing, Rotgufl etc. kann man bei ammon-
haltigen Losungen nicht nehmen, da Kupfer gelost wird. Nickel hat sich einiger-
mafen bewalrt, ist aber recht teuer.
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kann nur so beurteilen, ob die Arbeit regelmaBip geht. Die Haupt-
priifung muB im untersten Ring stattfinden, wo jede halbe Stunde eine
Probe genommen werden muf. Die Proben sind zu priifen auf spezifi-
sches Gewicht und Ammoniak, zuweilen auch auf den Gehalt an Kohlen-
saure. Unter Umstanden muB auch auf den Gehalt an Kochsalz und
Salmiak gepriift werden. Meistens wird man aus dem Gehalt an Am-
moniak und dem spezifischen Gewicht geniigend sehen, wie die Arbeit
im Absorber vor sich geht. Man weiB, welcher Gehalt an den be-
treffenden Stellen in der Lisung vorhanden sein mufi!), und erkennt aus
den Zahlen leicht, wie die Arbeit steht.

Der Ammoniakgehalt wird durch Titrieren mit 1/, SO; bestimmt,
man nimmt Tropi#olin als Indikator, das spezifische Gewicht, verglichen
mit dem Ammongehalt, 1aB8t Schliusse auf den Salzgehalt zu; oder wenn
man mit Wasser im Ammoniakabsorber arbeitet, auf den Gehalt an
Ammonkarbonat. Unter Umstanden muf man allerdings auch die Kohlen-
saure bestimmen, da Kochsalz und Ammonkarbonat beide das spezifische
Gewicht erhohen.

Ein groBerer Gehalt an Salmiak wiirde darauf hinweisen, daB aus
der Destillierkolonne Salmiaklauge mit den Gasen fortgerissen wird.

Auf die Temperatur in dem Absorber mull besonders geachtet
werden. Man bringt entweder Thermometer an verschiedenen Stellen
an — das ist das Richtigste — oder man mifit sofort nach Entnahme
der Proben deren Temperatur.

Vielfach begnugt man sich damit, die Temperatur des Absorbers
nur durch Befuhlen mit der Hand zu kontrollieren. Das ist auch fur
Geubte meistens geniigend, kann aber Unerfahrene tduschen.

Das Kuhlwasser, welches aus den Kuhleinrichtungen der Ammo-
niakabsorption abflieft, muB haufig durch Messung der Temperatur ge-
priift werden, meist genugt hier auch wohl Befuhlen der Leitung: besser
ist es aber, Thermometer fest anzubringen.

Aus den erhaltenen Zahlen ergibt sich, wo man im Betriebe ein-
zugreifen hat. Ist der Ammongehalt zu niedrig, so geht die Destillation
des Ammoniaks zu schwach oder die Sole bezw. das Wasser lauft zu
stark in die Kolonne ein.

Zu hohe Temperatur kann ihre TUrsache in zu schlechter Kihlung
oder in zu heiflem Gange der Destillierkolonne haben, aber auch im
Einlauf von zu wenig Sole oder Wasser in den Ammoniakabsorber.
Letzteres findet man durch Vergleich mit dem Ammongehalt. .

Um zu kontrollieren, ob die Leitungen des Kuhlwassers in der

1) Genaue Regeln, die allgemein gelten, gibt es hier nicht. Das mul auf
jeder Fabrik besonders festgestellt werden.
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Ammoniakabsorption dicht sind, ist es erforderlich, regelmiBig das ab-
laufende Wasser mit Nesslers Reagens auf Ammongehalt zu priifen.

Wenn im Innern der Absorptionsapparate ein hoherer Druck
herrscht als in der Kiithlwasserleitung, so kann hier bei undichter Leitung
viel ammoniakalische Sole verloren gehen.

Ist der Druck im Ammoniakabsorber kleiner als in der Kiihl-
wasserleitung, so wird die ammoniakalische Sole durch Eintritt von
Kihlwasser verdinnt. Das erkennt man an der Beschaffenheit der
Proben, aber wohl nur dann, wenn griSere Mengen Kiithlwasser in das
Innere der Apparate treten.

Vorstehende Tabelle (S.301) zeigt als Beispiel die Zusammen-
setzung der ammoniakalischen Sole, wie dieselbe aus dem Ammoniak-
absorber an drei Tagen ablief.

Der Inhalt des Solereservoirs bezw. der Gefille, in welchen die
ammoniakalische Sole mit Salz angereichert wird, muB regelmaflig unter-
sucht werden, und zwar auf spezifisches Gewicht, freies Ammoniak und
Temperatur. Unter Umstéinden fiillt man die Féllkessel durch Mischen
des Inhalts zweier Reservoirs, n#mlich dann, wenn diese sehr verschie-
denen Ammongehalt haben.

Behufs Probenahme bringt man hier ebenfalls an verschiedenen
Stellen die oben genannten amerikanischen Probierventile an.

Aus folgender Tabelle (S.303) ist ersichtlich, wie die Fliissigkeit
des Solereservoirs in einer Fabrik an zwel verschiedenen Tagen zu-
sammengesetzt war.

llIl. Fillung des Bikarbonats.

An den Fallkesseln mussen Probierventile in bestimmten Abstanden
ubereinander angebracht sein, um beim Fullen prufen zu konnen, wie
hoch die einlaufende Lisung im Kessel steht.

‘Wasserstandsgliser haben sich nicht bewahrt. Ich habe in einem
Falle Wasserstandshahne und -glaser von 50 mm Dtr. gehabt, indessen
trat doch Verstopfung durch das Bikarbonat ein. Man bringt an jedem
Kessel 4—5 Probierventile in Abstanden von je 200 mm an, und zwar
das mittlere in der Hohe, bis zu welcher die Durchschnittsfullung reicht.
Man ist dann in der Lage, verschiedene Fullungen des Kessels kon-
trollieren zu kdnnen.

Die Probierventile dienen auch zur regelmiBigen Entnahme von
Proben, um das Fortschreiten der Sattigung zu konstatieren. Es genugt
bei dem GefiBsystem, wenn diese Proben in Zwischenraumen von 1 bis
2 Stunden genommen werden.
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Tabelle iiber den Gehalt des Inhalts der Solereservolirs.

1./4. 1900 10./11. 1901
NH; in NH; in
¢ B. Grammen o B. Grammen
a 100 ccm a 100 cem

23 6,9 24 6,4
23 6,8 24 6,6
23 71 24 6,7
22 74 25 8,5
24 12 25 84
23 6,8 25 85
23 7,3 25 6,9
23 71 26 71
25 1,3 25 7,3
26 7.6 24 6,6
25 11 24 6,2
26 7,0 24 6,4
23 71 25 7,4
23 7,2 25 71
25 71 25 7.1
26 75 24 6.4
25 .5 24 6,3
21 8,5 24 6,4
25 74 24 6,2
25 8,1 24 6,5
25 8,1 25 6,7
25 1.5
25 ()
22 8,8
20 8,6

6,9
24 5
24 71 !
24 7,1 *

|

Bei Kolonnen trifft man die Einrichtung, aus jedem Ring Proben
nehmen zu kénnen. Allerdings ist es nicht erforderlich, den Inhalt der
oberen Ringe h#ufig zu untersuchen, dagegen muB eine Kontrolle des
unteren Ringes fortwihrend stattfinden, da der Ablauf kontinuierlich vor

sich geht.

Bei der Kolonnenarbeit kann man aus der Beschaffenheit des In-
halts bestimmter Ringe im oberen Teil schon darauf schliefen, wie die
Sittigung weiter unten sein wird. Der Inhalt eines jeden Ringes muf
annéhernd immer dieselbe Zusammensetzung zeigen.
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Untersucht werden die Proben stets auf spezifisches Gewicht und
freies Ammoniak, letzteres nur durch Titrierung mit !/, SO; (also eigent-
Lich Bestimmung der Alkalinitit). Zuweilen muf auch das Gesamt-
ammoniak, die Kohlensiure und der Chlorgehalt bestimmt werden. Zur
Untersuchung wird stets nur die klare Losung verwendet, welche sich
nach kurzem Stehen der Proben iber dem sich rasch niederschlagenden
Bikarbonat abscheidet.

Die ammoniakalische Sole, welche je nach dem Gehalt an Ammo-
niak und Kohlensdure mit einem spezifischen Gewicht von 23—25° B.
in die Kolonnen oder Fallkessel einlduft und einen Gehalt an freiem
Alkali besitzt, welcher meistens (als NH; berechnet) 6—79/!) betrigt,
verandert sich bald durch die Aufnahme der Kohlensaure. Das spezi-
fische Gewicht steigt bis auf etwa 279 B., wahrend der Gehalt, das
freie Alkali, unverandert bleibt.

Sobald sich Natriumbikarbonat abscheidet, sinkt sowohl das spe-
zifische Gewicht, wie auch der Gehalt an Alkali, bis schlieBlich die
Grenze erreicht wird, bei welcher kein Bikarbonat mehr ausfillt. Diese
Grenze ist je nach der Konzentration verschieden. Ich verweise dieser-
halb auf Kapitel III.

In untenstehender Tabelle gebe ich die Zahlen aus der Praxis
einer Fabrik, welche mit einfachen Fillkesseln arbeitete. Xs sind die
Resultate von verschiedenen Tagen genommen, an welchen auch die
Dauer der Sittigung eine verschiedene war.

No. 1.

XH,

Zeit Temperatur o B. in Grammen

pro 100 cem
11 Ubr morgens 1 25 27 71
2 -  nachm, ' 28 26 6,5
4 - - ! 26 25 4,6
7 - - 1 22 24 3,9
9 - - ] 16 20 2,6
12 -  nachts I 15 18 1,9
1 - morgens 15 174, 1,8

Dann abgeblasen auf die Filter.

1) d. h. auf 100 cem = 6—7 g NH,.
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No. 2.

NH;
Zeit Temperatur o B. in Grammen
pro 100 cem
2 Uhr nachts 20 25 T4
4 - morgens 24 24 71
6 - - 26 24 7,0
9 - 29 25 6,3
11 - - 27 25 5,9
12 -  mittags 31 23 5,1
2 nachm. 30 21 43
4 - - 31 20 34
5 - - 26 19 2,8
6 - - 22 18 2,5
Dann abgeblasen auf die Filter.

No. 3.
11 Uhr nachts 20 25 6,8
12 - - 30 | 25 6,7
2 - morgens 29 ‘ 25 6,1
4 - - 27 | 24 6,0
8 - - 28 21 3,8
9 - - | 30 21 3,2
11 - - | 24 21 2,9
1 - mittags ‘ 15 20 2,2
2 - - 14 20 1,9
21/, - 14 | 19 1,9

Dann ahgeblasen auf die Filter.

No. £,
3 Uhr nachm. 19 25 6,9
5 - - 23 25 6,7
8 - abends i 31 27 6,3
10 - nachts ; 36 26 54
12 - - J 38 24 3,9
2 -  morgens 28 23 3,3
5 - - 21 20 1,9
T - - 17 18 1,5
9 - - 16 18 1,5

Dann auf die Filter.
Schreib. 20
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Uber die Arbeit eines Solvay-Turmes hat Bradburn Angaben
gemacht?), die ich hier folgen lasse. Die Tabelle illustriert die Arbeits-
leistung eines Turmes fiir die Produktion von 44 Tonnen kalz. Soda
im Tag.

Eingepumpte Flussigkeit
Im Ring . S~ T GO g
- empe- irekter ota . =
No. rahfr Test Test Am CL NaC1 L]1Ter
340 85 89 10,7 248.8 67
18 40 81,2 89,2 21,4 2424 71,2
17 44 74 89 31,03 231 76
16 47 71,4 88.3 45,20 221 73,3
15 48.5 66 88,6 60,45 210 69,1
14 50,5 62,5 89 70,88 191 63,5
13 50,5 58,2 89 82,39 188,2 63
12 49 53 89,3 96,83 170 59,3
11 48 50 89,2 104,86 | 1622 57
10 47 468 89 112,88 150,6 b4
9 46 44 89 120,37 1394 52
8 445 40 89 131,07 131 49
T 42 360 ¢ 892 140,97 123 47,1
6 40 333 | 89,6 150,59 | 115 45
5 37 380 89,6 159,42 105,8 43,3
4 33,0 27 89,3 | 167,85 99,7 41,8
3 31 247 89,8 174,14 94 40,6
2 28,5 23 90 179,22 88 40
1 29 23 89,8 1 178,69 ‘ 88,3 40
i |

In vorstehendem zihlen 2 kurze Ringe als ein groBer.

Wie man sieht, ist die Kuhlung in dem Beispiel von Bradburn
zum Schluf nicht besonders stark gewesen, da die fertige Lisung noch
eine Temperatur von 299 zeigt. In der Regel durfte bei den Solvay-
Tirmen die Kuhlung besser vollzogen werden.

In der Kolonne wird die Kuhlung stets uberein gehalten, da stets
in denselben Ringen dieselben Verhaltnisse herrschen sollen. Bei den
Fallkesseln kithlt man anfangs gar nicht oder nur schwach, je nach der
Temperatur der eingelaufenen Flussigkeit, man 1aBt bis auf 400 steigen
und stellt die Kuhlung erst dann regelmdflig an, wenn Bikarbonat anfangt
starker auszufallen. Man kiihlt ganz langsam, der Zweck dabei ist, mdg-
lichst grofie Bikarbonatkrystalle zu erhalten.

1) Zsch. anal. Chem. 1898, 82.
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IV. Filtration.

Es ist darauf zu achten, da8 das Bikarbonat gut ausgewaschen
und moglichst vom anhiingenden Wasser befreit wird. Wenigstens muf
letzteres geschehen, wenn das Bikarbonat direkt in die Kalzinierappa-
rate kommt. Bei Anwendung von Zentrifugen zum Trocknen des Bi-
karbonats ist eine so weitgehende Trocknung auf dem Filter nicht
nitig,

Wenn sich das Bikarbonat schlecht auswaschen 14B8t, so ist die
Ursache stets in der Fillung zu suchen, welche ein zu fein krystallini-
sches Bikarbonat geliefert hat.

Ehe ein Filter entleert wird, miissen Proben auf den Chlorgehalt
untersucht werden, wm die geniigende Reinheit festzustellen. Man nimmt
die Proben von mehreren Stellen, besonders auch dicht iiber dem Boden
des Filters.

Es ist nicht erforderlich, das Chlor jedesmal quantitativ durch
Titrieren oder Gewichtsanalyse zu bestimmen. Man stellt diinne Lisun-
gen von bestimmtem Gehalt und priift mit Silberlosung. Die Stirke
der Tribung gibt gentigenden Aufschluf.

Ab und an sind auch Bestimmungen, welche die Gesamtzusammen-
setzung des Bikarbonats betreffen: Gesamtalkali, Ammoniak, Chlor und
Feuchtigkeit.

Beim Filterbetriebe ist besonders darauf zu achten, daB wahrend
des Absaugens die in der Masse sich bildenden Risse im Bikarbonat
zugeschlagen werden, daf das Waschwasser gleichmaflig auf die ganze
Flache verteilt wird und daB nicht zu viel Wasser genommen wird.
Die Filtrierschicht, sei es nun Flanell oder ein anderer Zeugstoff oder
Kalkstein und Sand, ist zuweilen zu prufen, ob Locher oder verstopfte
Stellen vorhanden sind. Letzteres erkennt man auch an der ungleich-
maBigen Beschaffenheit der untersuchten Bikarbonatproben.

V. Kalzinieren.

Es muBf darauf gesehen werden, daf die Feuerung gleichmiBig im
Stande gehalten wird, daf die Ofen nicht zu heif werden, und daB das
Bikarbonat gleichmaBig einfallt. Ist letzteres nicht der Fall, so ent-
stehen leicht Storungen. Stark feuchtes Bikarbonat kann bei Apparaten,
wie dem Thelen-Ofen, sehr leicht Verstopfungen hervorrufen,qwodurch
Stillstande entstehen.

Es ist darauf zu achten, daB die Tourenzahl des Thelen-Ofens

reguliert wird je nach der Menge des Bikarbonates, welche hineinkommt.
20
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Man ist unter Umstinden gezwungen, mit der Menge des zu kalzinierenden
Bikarbonates zu wechseln.

Die Luftpumpe, welche die Gase absaugt, muB reguliert werden,
damit einerseits nicht zu viel falsche Luft in den Ofen kommt, ander-
seits auch keine ammonhaltigen Gase aus dem Ofen entweichen.

Die Gase des Kompressors sind regelmibig auf Kohlensaure zu
untersuchen, man nimmt die Proben hinter dem Secrubber. An dem
Gehalt der Gase kann man die Arbeit des Ofens erkennen.

Die Gase aus den Kalzinierdfen miissen bei guter Einrichtung einen
hohen Gehalt an CO, haben. Bei einem kleinen Ofen kann der Gehalt
bis auf 509, sinken, bei groBen Ofen soll er nicht unter 60 %/, kommen.
Bradburns fir groBe Ofen geltende Angabe a. a. O., S. 150, welcher
60—80°%, CO, als die Grenzen nennt, kann ich nur bestitigen.

Die aus dem Ofen herausfallende kalzinierte Soda mufl auf Gehalt
an Natriumkarbonat und Chlor regelm#fiig gepriift werden; mitunter ist
auch auf den Bikarbonatgehalt zu untersuchen.

VI. Destillation.

Im Betriebe ist darauf zu achten, daB die Salmiaklauge aus der
Filtration moglichst gleichmafig in die Vorwarmerkolonne einlauft. Ein-
richtungen dazu sind in Kapitel VI beschrieben. Besonders dann, wenn
die Destillation vollig in den Kolonnen geschieht, darf der Zulauf der
Salmiaklauge keine Schwankungen zeigen, da der Kalkzusatz danach
reguliert wird.

Beim Betriebe mit einfachen Kesseln setzt man den Kalk in der
Regel erst dann zu, wenn der Kessel vollig gefiillt ist.

In jedem gut geleiteten Betriebe ist der Gehalt: der Salmiaklaugen
ziemlich konstant, man kann, da das Volumen der Fullung mit Salmiak-
lauge feststeht, auch die notige Menge Kalk fur ecine Fullung ein fur
allemal feststellen. Immerhin ist stets nach geschehenem Kalkzusatze
eine Priifung erforderlich, um zu sehen, ob der Zusatz genigend war,
samtlichen Salmiak zu zersetzen. Ist die Probe befriedigend ausgefallen,
so ist eine weitere Prifung fur die betreffende Charge nicht mehr notig.

Beim reinen Kolonnenbetriebe muff stindig kontrolliert werden,
ob genigend Kalk zugesetzt ist, und zwar mindestens in Pausen von
fiinf Minuten. Kalkmilch und Salmiaklauge flieBen kontinuierlich ein,
es kann somit durch irgend eine kleine Storung jederzeit eine Anderung
der Verhédltnisse eintreten; daher muf auch die Priafung kontinuierlich
vorgenommen werden. Zur Prufung des Inhalts eines Destillierkessels
darauf, ob das freie Ammoniak gentigend abdestilliert ist, reicht die
einfache Geruchsprobe vollig aus. Die noch heiflen Proben durfen einen



Destillation. 309

Ammoniakgeruch gar nicht oder doch nur ganz schwach zeigen. Iriiher
soll der Kessel nicht abgeblasen werden. Wenn es unverhiltnismafBig
lange dauert, bis der Inhalt eines Kessels fertig wird, so ist das fast
immer ein Zeichen, daf zu wenig Kalk zugesetzt war. Es ist dann
noch unzersetzter Salmiak vorhanden, welcher durch das Kalziumkarbonat
zersetzt wird, aber nur relativ langsam. Daher kommt es, daf der
Ammongeruch nicht so schnell verschwindet, wie bei Vorhandensein von
Atzkalk im UberschuB.

In den Kesseln zeigt die Fliissigkeit nach dem Zusatz von Kalk
zuerst einen ziemlich hohen Ammongehalt, welcher aber sehr schnell
heruntergeht. Die Hauptmenge des Ammoniaks zu verjagen, dauert bei
reichlicher Dampfzufuhr nicht lange, dagegen geht viel Zeit darauf hin,
die letzten Reste vollig auszutreiben.

Die Arbeit einer Solvayschen XKolonne beschreibt Bradburn
a. a. 0., 8. 105, und gibt folgende Tabelle:

g im Liter

Total- Alkal. Fixes
Ammon Ammon Ammon CO,
Eingepumpte Flussigkeit 67,2 15,0 52,2 39,3
Abteilung No. 21 83,4 39,0 444 26,2
20 74,0 30,7 43,3 9,0
19 66,0 23,1 42,9 3,8
18 62,8 20,4 42,4 2,0
17 60,5 18,5 42,0 1,2
16 57,7 16,2 415 0,71
15 55,0 13,8 41,2 0,38
14 53,0 121 40,9 0,20
13 52,6 12,1 40,5 —_
Hier tritt die Kalkmilch ein.
12 39,0 39,0 — -
11 9,7 9,7 — —
10 4,0 4.0 o —
9 1,9 1,9 - —
8 1,0 1,0 e —
7 0,6 0,6 — —
6 0,33 0,33 — —
) 0,20 0,20 — -
4 0,13 0,13 — —
3 0,05 0,05 — —
2 0,03 0,03 — —
1 0,017 0,017  — —
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Man sieht hier sehr deutlich, wie schnell nach Eintritt der Kalk-
milch die Hauptmenge des frei gewordenen Ammons verschwindet, und
auch, wie relativ lange es dauert, den Rest zu verjagen.

Die aus den Destillationsapparaten ablaufende Endlauge soll nur
Spuren von Ammoniak enthalten. Das mir vorliegende Journal einer
Fabrik, welche mit einem System einfacher Kessel arbeitete, zeigt inner-
halb zweier Jahre die Zahlen 0,0015—0,006 ¢, NH; oder 15—70 mg im
Liter. Der Durchschnitt betrug ca. 20 mg pro Liter.

Beim Abblasen der Kessel eines GefaBsystems mufl darauf geachtet
werden, ob auch der Inhalt wihrend des Ablaufens gleichmiBigen Gehalt
an Ammoniak zeigt. Wenn zum Schluf des Ablaufens der Ammon-
gehalt stirker wird, so ist das ein Anzeichen, daf im Kessel groBere
Ablagerungen von Schlamm stattgefunden haben. Solche Ablagerungen
schlieBen, da sie sich anfangs der Destillation bilden, Flissigkeit ein,
welche relativ. hohen Ammongehalt besitzt. Beim Ablauf der letzten
Losung fillt die Ablagerung zusammen und lduft dabei mit ab; der in
ihr enthaltene Ammongehalt kommt dann zum Vorschein.

Es ist in solchen Fillen erforderlich, Einrichtungen zu treffen,
welche ein gutes Aufrithren des Schlammes gewahrleisten.



Anhang.

Beschreibung der Tafeln.

Die anhangenden Tafeln zeigen die Pline einiger Sodafabriken nach dem
Ammoniakverfahren in verschiedener Grofle und nach verschiedenem System.

Tafel I gibt den Gruondrill und zwei Lingsschnitte einer Anlage fir die
Herstellung von 10 000 kg Soda in 24 Stunden.

Es ist angenommen, daf die Fabrik nur mit festem Salz arbeitet.

Die Fidllung sowohl wie die Destillation geschieht in einfachen Kesseln
mit konischem Unterteil, es ist nur eine Kolonne zum Vorwirmen der Salmiak-
langen und eine Kolonne zur Absorption des Ammoniaks vorhanden.

Das feste Salz wird in die Salzkessel S—8, geworfen, in diese Kessel
flieBt durch » aus der Absorptionskolonne 4 K wafirige Ammon- bezw. Ammon-
karbonatldsung und sattigt sich mit Salz vollig an. Die fertige ammoniakalische
Salzlosung wird durch die Leitung s—s in die Fallkessel F— Fy abgedriickt;
zum Abdriicken wird die Druckluft aus dem Kalkofenkompressor entnommen.

Der Kalkofenkompressor K K saugt die Gase des Kalkofens durch die
Leitung @ an, wobei dieselben den Scrubber S¢ passieren, und driickt die Gase
dann durch Leitung 5 und Scrubber Sc; in die Fallapparate, welche sie der
Reihe nach passieren, wie im Kapitel III S. 129 naher beschrieben ist, w ist die
Wechselleitung fur die kohlensauren Gase, durch welche dieselben von einem
Kessel in den anderen treten. Die ausgenutzten Gase gehen dann aus dem je-
weilig letzten Fallkessel durch Leitung ¢ in die Absorptionskolonne, um hier
noch weiter gewaschen zu werden. Aus der Kolonne gehen sie dann durch 4 in
den Saurescrubber Sc,, welcher ihnen das letzte Ammoniak entzieht.

Der Kalzinierofenkompressor C'K saugt die Gase des Thelenofens durch
die Leitung ¢ an, unter Passieren des Scrubbers bezw. Kuhlers Sc,, und preft
sie ebenfalls in die Fallkessel. Diese Gase nehmen dann denselben Weg wie
die Kalkofengase, mit welchen sie sich mischen.

Der fertig karbonisierte Inhalt der Fillkessel geht durch eine nicht ge-
zeichnete Leitung auf die Filter Fi—1I%;. Hier geht die Trennung von Bikarbonat
und Salmiakkochsalzlauge vor sich. Ersteres kommt in den Thelenofen 7%, die
Lavge sammelt sich in den Montejus M—M, an und wird von hier aus in die
Vorwirmekolonne VK gedriickt. In dieser Kolonne wird der Lauge Kohlensaure
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und Ammoniak entzogen. Sie flieft dann in die Destillierkessel D—Dy, in
welchen sie unter Zusatz von Kalk fertig destilliert wird. Die ammoniakalischen
Gase treten aus der Vorwirmekolonne durch g in die Absorptionskolonne, um
hier das Ammoniak bezw. Ammonkarbonat an das von oben ihnen entgegen-
fliefende Wasser abzugeben. cf. Kapitel IL

Der Retourdampf der Kompressoren K K und C K und ebenso der Dampf
anderer nicht auf der Zeichnung angegebener Maschinen sammelt sich im Receiver
Se,; und geht von hier aus durch Leitung ¢ in die Destillierkessel.

P—P, sind Pumpen fir Sole und Salmiakiésung. K P ist die Pumpe
fir Kalkmilch, welche durch % in die Destillierkessel geht. K L, KL sind die
Vorrichtungen zum Bereiten der Kalkmilch, G ist die Pumpgrube.

W ist ein Wasserbassin zum Speisen der Kihlvorrichtungen, Ki ein
Kuhbler fir die aus der Absorptionskolonne ablaufende Ldsung

Tafel I1 zeigt eine Fabrik fur dic Produktion von 40000 kg Ammoniak-
soda pro 24 Stunden. Es sind drei Fallsysteme vorgesehen, jedes aus 4 Kesseln
bestehend, zu jedem System gehort eine Absorptionskolonne. Die Kalkofen-
kohlensiure kommt aus 2 Ofen, jedes System erhalt die Kohlenssure durch einen
besonderen Kompressor Ebenso wird in jedes System die Kohlensaure aus
einem Thelenofen durch einen besonderen Dampfkompressor gedrickt.

Die Salmiaklauge passiert zuerst eine Vorwarmerkolonne, in welcher Kohlen-
siure und freies Ammoniak ausgetrieben werden, und liuft dann in eme der
beiden Destillierhauptkolonnen, in welcher der Kalkzusatz erfolgt. Eine der
beiden Kolonnen dient als Reserve.

Es ist angenommen, daf mit festem Salz gearbeitet wird, zur Auflésung
sind zwei Losekisten vorhanden.

Die Art der Arbeit wird durch die auf der Tufel abgedruckte Erklirung
der Zeichen leicht verstindlich.

Tafel ITT zeigt eine Anlage zur Herstellung von 25000 kg Ammoniak-
soda pro 24 Stunden. Die Arbeit soll nach demselben System geschehen wie
bei der Anlage auf Tafel II, indes ist hier die Aufstellung eine andere, auch sind
die Gebaude etwas detaillierter ansgefithrt.

Aus den in der Zeichnung eingeschriebenen Angahen ist die Art der
Apparate und der Zusammenhang derselben leicht zu ersehen.














