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Die derzeitige Leistung wey neuen Aldolisatorv in Hﬂls £Inha1t 20 36 obm) st bel.
einem Zugang ‘von 9.5 t/h Acetaldehyd .08, '4*T0) nen’ Aldol 1gQiL Diese. Erh&hung -
der Leistung gegendber SOhkopsu (2 5 —7h Aldo})| 100% pro Aldolisator) wurde durch -
eine Abdnderung der; Fahrweﬂse erreicht.ulwuhre d in’ Schkopau der Aldolisator

.be1 'einem Titer von O. 6 = 0 T ccm o KOH von 10! cem Aldolisierungsgemiach bis ,
' zu!SO% Uhsatz getrieben wird 5 aldgltsiert Huls mit einem T{ter von O. 30 - O. 32
' nur bis zu einem Umsatz von: ﬁ 4?‘ Entsjrechend dem - niedrigeren Titer

wurde in Hiils die KOH-Konzéntration gegenﬁber Schkopau (22% - bisher: 34%) er-
'heblich gesenkt und schwan%t z.Zt. ;awischen 5.6 = 11,2 4. Die Phosphorsiure- "
‘Konzentration liegt in. Hills konstant 'bei 17, 2% (Schkopau 34%),1 Diese ‘Absenkung
der Konzentration in Hﬁls War unpodingt erforﬁerlich, damit im neutralen Aldol
noch genﬂgend Vasser enthalten ist. ‘Bin- Wass%rgehalt von mehr als O, 7% 1m neu
’tralisierten A1dol muss gefordert werden, da beifr geringerenm Wassergehalt die
Schleuderlaufzeiten infolgé schlechter Krista‘lisation und :dadurch bedingter
: weitgehender Nachkriatallisation sohr -abfallen:  Hills f&hrt mit einem Wasser-ﬁ‘
gehalt von oa. 0.8 = 1. 2‘%1 Schk:pauimit 1.4 4 1.8 % Entsprechend dem kleinen
Ti¢er ist der Ehugeverbrauch in Hﬁls;eehr -ger ng ‘und:. betr&gt 2.2t nur ca. 0‘2
' Volumenprozent KOH- s0dig . auf eingesetztea Acetaldehyd (ca. 1 t KOH 100%
450 t verbrauchtes: Aoetaldehyd) Die Verweil:eit 1m Aldolisator in Hﬁls ist
c% 2V2 Stunden.-ﬁ;i : FE g, : i ! L 1} , :

;-Hﬂls iat mit dem’ Umsatz zurﬁckgefahron, als b obachtet wurde, daB die Kristalli-

. sationsgeschwindigkeit desiPhosphatsznach der Neutralisation mit zunehmendem L
-Umsatz sehr absinkt.  Bei einem Umsatz won .47 erfolgt die Kristallisation sehr.
scpnell und ist praktisoh nhach kurzer Zeit-im Kristallieiergefﬂﬂ beendet. Nach-
kristallisation in der'Schleuderfoder nach ‘de Schleuder wurden kaum nooh beob-

, ohtet. “‘Durch diese weitgahenie}Ausschaltung von Nachkristallisation im beeon—
deren iniden- Filtertdchern de Zentrifuge konnten die Lanfzeiten der ! Zentrifuge “

' ganz erheblich erh¥ht werdan. Sie botragen in Hills bei einem Acetaldehyd-Einsatzf
gvon 7.3 obm/h 25 = 26 Stungen, bei 110 cbm/h Adetaldehyd-Einsatz ca. 20 Stunden.
(In der Zentrifuge wurd ein TeilquefWassers qit dem Salz auegeschleudert) Auch
im,Auffanggefﬁﬁ nach den Schleudern wurde ein Naohkristallisation nicht mehr -
bgobaohtet. Die’ geringe Menge dos dort vorgefundenen Salzes ist wahrscheinlich
’durch Uberspritzen 1n der Zentrifugeidorthin gelangt.-:i‘ : V

! !

‘VDas zur Kristallisation in Hﬂls Pngewandte pH‘ist wie in/Schkopau 5 9~- 6£L
wird aber nach den’ Schleudern durch alkalisoh 8:Aldol . aua dem Aldolisator auf
611 - 6. 3 naohgestellt, es] sinkt}in der Destiilation wiedor auf 6.0 = 164 1.ab.

"Hﬂls geht mit dem hBheren pH in die Destillat on, weil die Anachauung beateht, :
’daB die. Spaltung der angenommenen Doppelverbi 1dung Acetaldehyd-&ldol bei h8herem
pB weltgehender und leichter VOT| sich geht. - Es. ‘wird. erwartet, daB durch ein e
hdheres pH ein hdherer Durchsatz;durch die Koqonne erreicht werden kann
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In Hills wird Aoetaldehyd im Tgnklager der Acetaldehyd-Fabrik gelagert.
- Das wird. als’ MiBstand empfunde , da es dadurch nicht m¥glich ist,
"eine stets: gleichblaibende Mi chung des Frischaldohyds mit dem 1
wiedergewonnenen Aldehyd herzuatellen. Der Aoetaldehyd-Eingang
aug der: Aldehyd-Fabqik wird wie in Schkopau ‘durch -Ovalradmesser.
gemessen. Der Acetaldehyd wird 1n “einen 56 ‘cbm groBen eisernen
‘Tank im Zwiachentanklager gepumpt. Vo hier wird 'er ‘in eine Ver-,
teilerleitung gedrﬂokt, welche durch A ania-Regler auf einem kon-‘
‘ atanten Vordruck von 4 5 atu gehalten wird.“ Es sind 2 Acetaldehyd-~
'pumpen vorhanden, wglohe beide an Notsﬁ om. angeschlossen sind.; e
" Dr. Frank schlhgt vgr, aus Sioherheitsgrﬁnden 3 Pumpen vorzusehenng
der Anschluf an Notstrom genugt als Sioherheit vollauf. . Die Stnbm-
sohalter fur die: Pumpen befinden sich wnmittolbar an der Pumpe -
selbst., Von. der Sammelleitung strémt: der Acetaldehyd.stichweise
iiber. Bedienungsventilo, MeBdrossel (im Bedienungshaus) -und Oval—f
radmesser den einzelnen Aldolisatoren ;.

.{. '

Die Aldolisatoren bestehen in Hﬁls aus 2 Paketen zu je 8 Einhelts—
“kithlern, von welchen 2. ﬁ Rohre gekﬂhlt sind. Der Rauminhalt
der ursprdnglich 10]cbm groBen ‘alten A%dolisatoren wurde auf =
17.8 ‘obm . erhdht.f‘Die neu@n haben einen Rauminhalt von- 20.36 ‘ebm.
Eine weitere Erhdhung desrtnhaltes ist|in Hils nicht beabsich-? R
tigt Die:! thlfl&che von' TZOVQm pro Aldolisator wurde beibohalten.
- Die Aoetaldehyd-Zufdhrung war| auf der uckseite der ﬂmwulzpumpe _
ursprﬁnglioh in. ein ungekdhltes Rohr g legt. ‘Als mit einem Acet- SN
;aldehyd-Eingang ‘von| tiber F t/h gefahr:e’l wurdo, stellten .sich- hier
Entmischungserscheinungen ein‘ ‘Der Ac?taldehyd sammelte sich: oben _
in Rohr und wurde sehr heiB,. wihrend das Aldol unten im Rohr floss. ‘
:Nachdom dor Eingang weiter nach unten in ‘ein gekﬁhltes Rohr ver- _
legt worden ‘war, (Aldol flieBtivon oben‘nach unten in’beiden Kithler-
paketen), waren’ diehe Schwierigkeiten behoben und der Duroheatz S
'durch den. Aldolisator konnte auf 10 t/h Aoetaldehyd-Eingang erhaht
'werden. Die Umwﬁlzpng im Aldolisator rfolgt in Hills neuerdings
‘auch_ durch 2 Umwalzpumpen, welche an g trennte Stromkreise mit:
getrennter Umsohaltung auf Notstrom ge chaltet sind.; Sohwierig-;
keiten sind nicht mbhr anfgetreten.'@; | .
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lg 2) Kalilagge ‘ f Yoo x~r§5i'f B B R, S

¢g5/‘¢97_4¢4;ﬂm( In Hills wird im Zwischentanklager in einem beheizten 20 obm-Eisen-
‘ gefdB 50%ige. Kalilahge gelagert.: Von hier wird die'Lauge in einer

3 AR .?j J? ,
e L i, g beheizten: Leitung 1n das |EinstellgefHs| gedriickt, wo die erforder- .

liche Xonzentration (5. 6§--11.2 %) - durch-Zugabe von Kondenswasser .
475’6b 0 - 415” eingostellt wird. mas Gefd8 wird ebenso wie die Loitung fir ver~
dinnte KOH mit: Butolvasser beheizt. ﬂthrend auf das: Einstellgefﬁﬂvﬁ
nHeizschlangen aufgesohweiBt %ind, sind die: Leitungenxfﬁr verdﬂnnte-
. KOH mit Begleitleitungen vereehen. "Eine Doppelmantehrohrheizung
wird nur fir-die Rohaldol-Aufwarmung ‘benutzt. Das KOH-Einstellge-
f48 muss stﬁndig unter Stickstoff steh%n, ‘damit in dieses kein CO.,
eindringen kann ieserjstickstoff darf nicht iiber- dan Allo-Reglgr,

sondern muss’ in einer besonderen Leitung aus’ dem Pabriknetz entnom-
men werden., I i
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Die. KOH-Zufdhrung zum leoliLator ist aufl|d en Sangkrﬂmmer der Umvﬁlzpumpe

~ aufgeschweiBt.: Kurz vor Eintritt in den dolisator ist auch in Bﬁls ein
‘Hochdruokvontil angebraoht. Dahinter befindet sich das Rdcksohlagventil und
‘um es ausbauen Zu kannen, ist esgauf der anderen Seite durch ein weiteres
'Xlingerventil abgeachlossen._ Die Rﬁckschiagklappe muss von Zeit zu Zeit ge-'
g'reinigt werden.

‘%),Kﬂhlwasser f‘j,
‘In Hills wird nach Mbgliohkeﬂt mit einer Produkt- Tomperatur von 20 G 1m- Aldo-
lisator gefahron. Vorﬁbergehend‘wurde ab&r schon die- Temperatug auf 227 er-
. h3nt.  H8here: Temperaturen sind dagegen ‘) cht m&glich denn bei 25 wird die .
© Menge: der Rebénprodukte merklich‘ hei 30 Aldoliaierungstemperatur fallt ein’
~ schlechtes Aldol an.. Entquechend wird unger Umst&nden'mit einer K&chst-
g Kﬁhlwa ser-Eintrittatemperatur on 16 - a7c undteiner‘Austrittstemperatur
“von 20" C gefahren. Im Winter»werden in Hils die}xﬂhlmdntel der beiden:Aldo-
1isatorhilf ten hinterelnand%r “im ‘Sommer parallel gefahren. In diesem Falle |
~ werden die beiden H&lften auc funterachie lich ge t.g Die Kﬂhlwasserlei- .
g'tungen liegen: in Hﬂls unter‘dem Bedienungshaus, sodaB die Kﬁhlwasseﬁschieber
©im Bedienungahaus bedient werden kdnnen. ' J e |

- Da auch Hiils nicht ﬁber Brunnenwasser verfﬂgt, muss das Kﬂhlwasser im Sommer
'”gekdhlt werden._ Es etehen hierfﬂr 2 Kﬁhl?nlagen fir flﬁssiges Ammoniak Zur
,Verfugung,>walche ursprdnglﬂch fﬁr 1. 75 u, 2 6 ‘Mio WE ausgelegt waren. Die-
vGesamtleistung dieser Anlagén wurde aber uf 4.8° Mio WE | erhﬁht.' Die effektive.
‘Leistung wird auf 6 Mlb WE geschﬁtzt. f ‘Einsatzider Wasserkdhlanlage wird. -
‘das. Kithlwasser im Betrieb bestundig im Kr%ise gefahren.; Eine Abgabe an andere,
’Betriebe erfolgt nicht;, ’

oo -a) Essigs&ureﬁfﬁﬁ

5aDas Essigs&uregefﬂs . 50 1 Inhal¢ - steht in Hﬂlsznusrdings im. Keller unter

-+ | dem MeBhaus. Da es hisT auoh im Winter apsreichend warm ist, kann suf eine -
R P Heizung fﬁr das Gef&B varzichtetfwerden. In das Gef#B wird So%ige Essigsﬁure
“. ) eyin eéiner dem: Jeweiligen T tor entsprechengen Menge eingefﬁllt und bei Bedarf

: ‘mit Stiokstoff in: den‘hldolisator gedrﬂckt. Es ‘wird: soviel Esélgs&ure “vor-"
: f. Jgelegt, da8’ nach der Kfutralisation der. Aldolaeatorinhalt noch schwach alka-

11" lisch bleibt.«'Der Druckatickswoff darf nicht aus dem allgemeinen Fabriknetz,
__sondern muss aus einer Drucgflasche entnommen werden, an welche zur Einetellung
‘"..des richtigen: Vordruckes ein Reduzierventil anzubringan ist (in Hﬂls fiel die
. allgemeine Fabrikleitung fﬂr Stickstoff bgim letzten. Bombenangriff aus). .

& o' Die Easigsaure wird an der ﬁaugs?ite der mwﬂlzpumpe eingedrﬁckt.

30+ 9) 'Spezifisches Gewicht i Aldoli‘sa‘tor; .

ffﬂﬁﬂ,fﬁvu_;ﬂ3Auch in Hils waren die Aldoiisat?"eh mit ;pezifometer ausgerﬁstet. fbajdieée
VOO OST aber viel zZu trﬁge arbeitenﬁ den sie e tfernt. o ‘

: Zum Anfahren des Aldolﬁsators wird dieserzzunﬁchst mit Rohaldol gefﬁllt. Es .
wird soviel Rohaldol mittels Stickstoff e,ngedruckt, bis es in der Zentrifuge
iberl§uft. Es stehen dann ﬂicht nur der §1doliaator, eondern auch das ‘Neu="

: tralisier- und daa Krirtallisiergef&ﬂ voll Rohaldol.
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- In nﬂchster Nﬁhe der Aldoﬂiaation verfﬂgt Hﬁls ﬁber eine Katastrophen--

'Tgrube von. 50 cbm Inhalt, dn welche

rfgrube auf mindeatena 100

die Aldolasatoren iiber einen abge-"L}
deckten Kanal entleert werden kdnnen. ' Die Katastrophengruhe enth#lt immer

»etwas Waaser, um ‘das’ Aldo} zu Yerdﬁnnen (die Grube dient gleichzeitig ‘
»‘als Abwassergrube und; kann durch eine selbstansaugende Pumpe entleert !
‘werden).. Eiils ist sich’ darﬁber voleommen im klaren, 'da8 ein Brand in' -
.der Grube nur dann. wirksam mit Schauml&schmi&teln bokﬁmpftiwerden kann,

yenn ‘das Verdumnungsverhaltnis Wasser 3 Rohaildol 131 vorliegt. Die Grube:
reicht also bestenfallszzur Aufnahme der Fiillung eines Aldolisators aus... .
tFﬁr Auechwitz wird deshaHb eine erhebliche Vergr&Berung der Katastrophen--

cbm v?rgesohlagen. ' RS R

III Noutralisation (Schleuderhaus)»

ot

ne i
‘VDas Aldolisierungsgemist strdmt von der Drulkseite der Umwﬁlzpumpe zum

'Schleuderhaus und: wird in' einer mit Heizmantel versehenen Lei tung gefﬁr- 
3-Qert. ‘In dieser Leitung erfolgt die Aufw&rm 1g auf 30° C mittels Butol-
‘wasser.: . Trotzdem diese Beheizung auch im' letzten kalten Winter in. ‘Hiils

'ﬁeine grﬁBeren Schwierigkkiten bereitet ‘hat, wird auch - hier befﬂrwortet,
»Qie Aufheizung in. einem'wurmeaustauscher kurz vor dem Neutralieiergefas -

.;vorzunehmen. Falls auschwitz auf einen Wirm austauscher verzichtet,
‘wird vorgeschlagen, einen!mbglﬂchst}waiten Hbizmantel Zu w&hlen und eine’

%raftige Umwilzpumpe fiir Butolwasser einzusetzen, damit. auch bei ‘stren-
ger K&lte die Temperaturides %utolwassers n%cht zu hoch gewﬁhltwerden '
vmues.. 13 , 3 R N Coe

1) Phosphorsaure

A

) Kristallisi gef f‘f'5 i

f2)“Neutralisier efﬁB;

rDas VorratsgefﬁB fdr 50%133 Phosphorsaure ist in Hﬁls nicht beheizt, das .
?instellgefﬂﬂ wird mit aufgeschweiBten Heizleitungen geheizt. Die- Leitung

gzum Schleuderhaus ist wiel die. KOH-Leitung mig: Begleitleitungen (Butolwaeeer)

-vereehen. ‘Die - Zudosierung -der Phosphorsaure erfolgt in Hﬁla mittels Naded-
'ventilen anhand eines: Rotamessers. “Im Gegensatz zu. Schkopau hat sich der f;
'Rotamosser in Hﬂls sehr gpt beqﬁhrt Es iet'ein Messger mit -magnetischer
;Ubertragung auf den Zeiger. Da in der Phosphorsdure Schmutz enthalten: ist,

v.*ird zweckthig vor ‘den Mbeaer ein’ kleines Sieb geschaltet' Mit. dieser
':Anordnung fihrt Hdls sei‘”

fJahren ohne Beanst 'dung.

o

'Zur Aufarbeitung des Rohaldols stehen in Hul fzur Verfﬂgung pro. Aldolisator:
:% Neutralieiergefﬁee, 2 Krlstallisiergefﬂﬁe, 2 Zentrifugen, 1 Auffanggefﬂﬁ

fDas Neutralislergefﬁﬁ ist wie in Sohkopau ei? mit Blattrﬁhrervereehenoe
2001 - GefdB aus V2A. Die St%cketoffbelﬁftung auf dem Neutralisiergef&B
ist nach: Hiilser Ansicht nicht notwendig und: z2u verwerfen, da .die Leitungen .
'gaufig zukriatalllsieren. Dio Entlﬁﬂnng fiir{den ﬁberlauf in das Kristalli-.
.siergefaﬂ reicht vbllig aus.”Der Uberlauf w*rd durch eine | Stoastange trei-

,‘gehalten., Auf diesem Uberlauf ist ein- Schauglas angobraoht, walchos zwar o

:gewdhnlich zukrlstallisiert iat, aber doch fﬁr erforderlich gehalten wird.-.

dls GrﬁBe fﬁr dio Krietalliaiergefaee wurden in Hﬁls 10 cbm—GefaBe aus VgA
gewahlt.; Die: Verweilzeit betrhgt ca. 1 Stunde.. Hiills ist mit dieser: Gr¥B8e”

-,qehr zufrieden. Piir | den neuen hnebau muss’ H?la sowohl fir die Neutralisier-»
‘ gethe als auch: fur die, Kristallisiergef&Be henyltalisierte Eisenkessel -

'qinaetzen. Nach Angaben von Dru,rrank ‘wird aber die- Verwendung solcher Ge--ﬁx

f&Be gr&Bte Schwierigkeiten bereiten. \Wuhrend das Neutralisiergefasx

\G\ab'[/)
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nach 8 - 14 Tegeén vﬁllig zukristallisiert ist hat sich in dieser Zeit an- den
W§nden des Kristallisiergef&ﬁeslein dickor Sa zbelag gebildot. Die Bodcnabl&ufe
eind vallig zukriatallisiert und mﬁeeen vor’ dem Reinigen. der GefuBo zwecks ‘Ent-
1eerung mit Stolatangen von der Salzkruete befreit werden. Es. ist wohl nicht

zx‘z vermeiden, daB hierbei @ie Phenyltalisierung beschidigt wn-dl Um das nach.

8 - 14 tagigem Gebrauch der Gef&Be nctwondigo Freistossen der Bodenabl&ufe.zu
verhindern, wird es sich wohl nicht vermeidén 1asaon, die. Gef&Bo ‘gehr’ h#ufig,
etwa alle drei Tage, zu wochseln. \Hﬁls wird zur Vermeidung{von Schwierigkeiten
deshalb versuchen, den Einsatz der phenyltalihlerten Gef&Be auf ein MindestmaB

zu - beschrinken.. Sie worden ‘dls|Reserven betrachtet und sollen Jeweils nur kurz- -
fristlg ‘als Aueweichgef&ﬁe in Betrieb genomméh‘werden fiir die Zeit, in welchér die’”
VZA-Gefaﬂe gereinigt werdén mﬂssen.2 Zur Reinigung der GefEBe wird Kondpnswasser
benutzt. o : , ~i Lo

Die Entluftungsleitung fir das Kristallisier-ef&ﬁ wird zweckmuﬁig in‘Aluminium
vPrlegt, ‘da 8 vorkommt, QaB\Aldol in der Leiltung hochsteigt. Phenyltalisierte
Lei tungen’ sind zwar anch zZu verwenden, ‘haben |aber den Nachteil, daf sie unbrauch-
_ bar werden, sofern any den Leitungen geschwei t werden muss. -Aus den Krletalli- .
: siergef&Ben 1guft. das Rohaldol {iber | Verdr&ngerventilo aus Silumin in: Aluminiumlei-
tungen den Zentrifugen zul Die‘Leitungen naéh der Neutralisation mdssen unbe-
dingt aus Aluminium aein,iEisenﬂeitnngen sind peinlichst 2u. vermeiden.

l : B

EETNE

4) éentrifggenraum i . . ?*37
Die ursprﬁnglich offene Bauweiae des Hﬁlser Zenﬁrifugenrsumeslhat sich sehr
schlecht bewthrt. "Bs~ wirg deahalb fﬁr Ausohyitz dringend empfohlen, von der
offenen Bauweise abzugehen. Hﬁla hat die offene Seite mit grofSen Schiebeturen
versehen, welche' im Winter geschlosaen und im Sommer zur Minderung der Gerucha-
: belastigung gedffnet werden. ' '

5) Aufste]lung der Zent rifuge

In Hils ist der Zentrifuéensockel noch nicht flﬁssigkeitsdicht verblendet. Aber
auch hier wird es filr unbeding? erforderlic gehalten, da die aus dem Aldol -
sich bildendo Essigsaure den Beton !zerstdrt.] Hiils wird die Verblendung nach
SohkoPauer Vorbild demnhchat néchholen.’ '

.6) gtopfbﬁchsenabsagggggtf

: Ple Packung der Zentrifugenatopfbdchsen in iﬂls ist dreiteilig. Trotzdem tritt
. 'auch hier noch. bestﬁndig ‘Aldol! aus, sodaB. eine starke Geruohsbelastigung Zu ver—
zeichnen war." Auch Hils|ist: deshalb zuyr St?pfbdchsenabsaugung tibergegangen und '
larveitet wie in Schkopau mit’ einem mit Aldohydwasaer betriebenen Kﬁrting. Der
fAldehydwaaser-Beh&lter, ein 10 cbm; groBes, henyltalisiertes Eisengef&ﬁ ist im~
lelfstanklager aufgestellt. Qr ist mit Stigkstoff ‘iiber einen Allo-Regler be- -
iluftet und wird bei’ Zunahme der Aussantempe aturen stundig mit»laaser~borieselt.
Der Behilter reicht fiir Hﬂls nioht?mehr aus. Es wird deahalb fir Ansohwitz S

zweckmﬂBig ein 20 obm-Boh&lteﬂ gewahlt.~ Das Aldehydwasaer aus dem Beh&lter w1rdt:
ait einer phenyltalisierten eisernen Pumpe nach 3 Richtungen gedrﬁckt:{_,~‘“ :

; 1) zwocks Regenerierung zur Aldehydfabrik, 2) zum Waechturm, 3) zum Kdrting

_|Der Pumpendruok ist 5 atp. Der Karting ist auf dem Beh&lter befostigt. Er ist -
|ebenso- wie alle’ Leitungan fiir. Aldehydwasser phenyltalisiert, hat aber; eine V2A-
|Diise, - da eine phenyltalisierte Dﬁse sich al unbrauohbar erwiesen hat. Der Ver<. -
, ‘brauch ‘der Kérting-Diise an Aldehydwasser ist oa.- 12 obm/h. Die Stopfbdchsen- o

f absaugung der Zentrifugen wird nur;;im Sommer gefahrenn i
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7)

9)

a)’

| nar zur nalfto (30bm) | gefullt ist, betrigt

Zentrifugen -

In Hﬁls sind Gehause unh Trommel dor Zentr fuge phenyltalisiert..:
Das hat sich recht: gut lewﬁhrt, eine Beanstandung ist. bisher nich@
.aufgetreten. Beim Einbau der Trommeln mes ‘aber mit grBBter Vor-
‘sicht. verfahren werden, damit Beschadigungen aq der Phenyltalieie-;
‘Tung vermieden warden.» Der. gesserkasten d?r Zentrifuge dagoeen ist
aus V2A, Zur Schonung der Zentrifugentucher 1st unter diese eine'_
'doppeltelJutaunterlage gelegt.l Aueh’ das hrt eich sehr gut bewﬂhrt,
‘die Zentrifugeutucher hfltengz.Zt. Y2 Janrk

Die ‘Zentrifuge wird in Hils mit Masohinendi geschmiert.»lIn den Gl-

zulauf: ist ein’ Schauglas eingebaut, sodaB fer Ulzulauf 8tdndig: be-.
iobachtet werden': ‘kann. In dle Lagerschaleanind Fernthermometer
~eingesetzt. Die Schlitzbreite des Einlauf

‘den und . zwar ist die Breite nunmehr vorn 4{mm, hinten 10imm,. Es.:

tutzens ist geﬁndert wor-

wird dadurch erreicht, daf mogliohst ‘viel Produkt nach hinten: ge— é’

‘schleudert wird. ‘Bei: gleichér Schlitzbrei%e ist der. Einlaufstutzen

bestﬁndig zukristallisiert. Die Entliftungsleitungen der Zentrifuge‘

‘sind auch hier zweckm&Big aus Aluminium, 8 fern nicht’ m6glich aber §"
_aufallo Fille aus. phenyltalisiertem Eisen zu eratellen. iAn den Tief-'

punkten der Entluftungsieitungen Bind Tasc?en angebracht, welche mit
'Ablanentilen ausgerﬁstbt siﬁd.g'Eine autogatisohe Entleerung des. | %.
Entlﬂftungakondensatea ist in\Hula nicht e%ngebaut und wird abgelehnt.
Das Kondensat der Entluftungsleitung wird jede Stunde in ! Eimernent-i;
leert:und weggeschdttett Es ist vorgeseye?, ‘@8 in einem’; Behﬁlter zZu
isammeln, von wo :es in den Ac%taldehydwassertank gepumpt werdan goll,
Da- das: Kondenaat sauer ist, kann -8 nicht zum' Rohaldol ‘gegeben wer-’
den., ‘Die Entluftungsleitungen und die Leitunz fiir: l!hﬂ:l!.uf'I:ung’skon-§~‘,.E
fdensat ‘milssen. sémtlich phenyvtalisiert, gu isoliert und mit’ Schleich-
dampfleitungen versehen sein.; Die Stromzu ithrung zur Zentrifugo 1st
mit. Alarm ausgeruetet. Die. Alarmanzeige igt im Zentrifugenraum.-

Trﬁbgggsmesser

Zur Prufung des Zentrifugenablaufes auf Klarheit hat Huls Trubunga-
messer in. die Ablaufleitung eingebaut, weléhe aber noch: im Versuchs-
stadium waren (3 Tage Betrlebsdauer) Es konnte bisher nur ‘goviel !
gesagt ‘werden, daB sie arbeit%n. Erfahrunéen liegen aber noch nioht
vor. Die Anzeige der: Trﬁbungsmeseer soll duroh elektrische Fern-"

o ﬁbertragung im Bedienungshauslregistrlert qerden.uj '

Zwischensef&ﬂo

In Hild steht fiir jeden]Aldolisator ein Auffanggefae aus Aluminium
fiir geschleudertes. Aldol (6cbm) zur Verfiigung. Da'ein GefiB8 bestin-
dig ausser Betrieb gesetzt iat (Reinigung wird praktisch mit nur
‘einem GefH8 fir 2 Aldolisatoren gearbeitot. - Bei einer Haohstproduk-g

| tion von 4 t /h'Aldol 100%ig mussimit einem Anfall von fast 18 obm |

die. Verwailzeit nur 10 :
Minuten. ‘Die Gr&Be der Gef&Be relcht trot%dem aus. Die Probe zur
Bestimmung des pH wird in Hﬁls nicht ‘aus der Fall-Loitung am Auf- .

Rohaldol aus 2 Aldoliaatoren gareohnet werien. Da das Autfanggefﬁﬂez

| fanggef4s., sondern unmittelbar jan ter ‘dem Ablau! an - der\Zentrifuge

entnommen.. Das Zwischengef&ﬁlist imit GST&Standregler ausgerﬂstet.ﬁ

| Dieser ‘arbeitet ‘gut. Dis Rohaldol w1rd vom Zwischengefaﬁ‘zu den:

Scheibler-Filtern gepumpt.

;if{éi(éfé&?ir)
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1o) FiEtration

Nachkristalllsationen wegden i£ Hﬂls kaum b obaohtatu. Trotzdem wurde;auf
.hie Filtration nach dem Zwischengefaﬁ nioht1vorzichtet, da immer etwas Salz
“beim. Trﬁblanfen einéf Zentrifpgo in das Zw%schengofﬂﬁ gelangt. Die Filte:
sind mﬁgliohst hoch gestellt, um einen frei n Ablauf zu erreichen. Naoh e
chhkopauer Angaben iat ein Filfer pro Aldol%sator ausreiohend, d.h.! praktisch
1 in. Betrieb befindliches Filter fir Je 1 i Betrieb befindliches Auffangb
lgefdB: oder fir 2. Aldblisatoren. Da Jeweils nur mit ainem Auffanggef&ﬁ gear--
beitet wird, . steht auch. immer Bin Filter in|Reserve. Die 12 qm, = Scheibler-

[Filter haben ein phenyltalisiertes ‘Gehiiuse und Rahmen aue V2A.

1) Naohstellgefas

Das: filtrierte Rohaldol 1§uftlin freiem Fall in das Nachstellgef&ﬂ,lein ca.
20 cbm: ‘grofes Aluminiumgef&B, in: welchem daﬂ pH mit alkalischem Aldol i von -
15,9 = 6,0 auf 6.1 = 6.3 nachgestellt wird. |Das alkalische Aldol wirdfauf
“ider Druckseite der Umw&l%pumpe (Druok ca. 3 atﬁ) aus dem Aldolisator ent—
nommen. Der Verbrauch 18t ca. 50 —,150 1/hf auf - 18 000 l/h Rohaldol | Ent-
sprechend gendgt eine Leitung;von 20 mm -lichter Weite.™ Die Messung des Zuge-
{fahrenen alkalischen Aldols erfolgt durch einen Rota-Messer pit magnetischer
Ubertragung. Es ist nicht notwendig, diese Anzeige ins Messhaus vorzuziehen.

'_I&,}Tanklager

Vom Einatellgeth wird da Rohaldol mittel4 Silumin-Pumpen in das Zwiachen—--
- Tanklager gepumpt.und hieg in}einem 10C. chm = Aluminiumtank gelagert, -Der
Tank ist mit einer Heizschlange vorsehen, Jelohé aber nioht an die Dampflei-;
| tung angeschlosaen ist Qbei den in Hiils: heﬂrschenden Temperaturen braucht S
Rohaldol nicht beheizt zZu werden) ~Als Reserve ‘gemeinsan fir Rein-- und Roh—
|-aldol steht dn zweiter ?ank gleicher ‘GréBe. |zur- Verfﬂgung.‘ Auf den Tanks ist
‘eine Sommerberieaelung und eine Feuerl&sch eitung angebracht, welche auf der"
fstrasse bedient: wird.é Die Tanks eind mit Stickatoff : belﬁftet. Auch diese
’Belﬂftungsleitung wird zweckmxaig aus Alum: nium, sofern nioht m&glich unbe-
dingt aus phenyltallsieytem Eiaanigew&hlt. In Hils ist dieee Entlﬁftungs-'-
leitung 'zum Waschturm' gefﬂhrt, um Acetaldehyd-Verluste zu vermeideh.) Anch
diese: Entlﬁftungsleitung mussimit Schleich&ampfleltungen veraehen sein. und
'reichlich weit dimensioniert werden (mindeétens 100).

fv;VnoAaidéleAnglysef

thAsz'f 466 % 52 87% Acetaldehyd
Tter i oy 0:26 - 0.39% Crotonaldehyd |
Phosphors&urekonz. 17.2i 45 70% Aldol | -+ Rﬂckstand

1 07% Wasser

-YI;;Be&ienungshaus
l : \i

‘ In Hﬂls sind am: Bedien%ngsstand der Aldoli%ation folgendo Messinstrumente und
Ventile angebrachtz - o

54
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1) Regiatrierender Dichteéchrei%er fﬁr Aldol nicht eFforderlioh

~2) Registrierender Trubungsmess?r - dber diet'otwendigkeit kann
~ 1 'noch" nicht entschieden warden :

’301RotavMesaer fdr Phosphorsaure zum Neutral;siergefaB - Phosphor-
' :sﬁure-Bedienungsventil - : :

: 4);Registrieren?er Mengenmess;rgfﬁinOH zum Aldollaator - nicht
"_ erforder1ich 15“@~u- ‘ 51? : ] - lV-f '
5) Quecksilber-Manometer fur MeBscheibe KOH-Eingang in Aldoliaator-
- Kalilaugo-Bedienungsventil; )

6) Manomoter fﬁr Kalilaugrdruok in ger Zuleilung Zum . Aldolisator fﬁ
" - Nadelventil zum. EinsFellen des "Druckes in der Zugangsleitung
(Vordruck 5 atu, gemessener ruck 2.7 atil)

fRegistrierender Mengenﬁessez fdr Umyﬁlzmenge im Aldolisatpr!
'(Eckart-Mengenschreiber mit Fernubertragung) e S

l

'Zeigermanometer fiir- Acetaldehy

-3

ruck -

.Registrierendor Mengegmesser fiir: eingefahLénes Aldéﬁydf(ﬁbkérté*
-Mengenschroiber) - Acotaldehyd-Bedienung?ventil o

‘o**@*wa‘"'

c

6-Farbenschreiber fﬂr |{folgende Temperaturiens
: é Aldolisator Techts |Mitte -
b) ‘Aldolisator: Saugsejte Lep
, Kﬁhlwasser-Eingang links,
; Kihlwasser-Eingang [rechts:
Kristallisiergefﬁﬁﬂl' S
f) Krlstallisiergefﬂe Iy

j{) 25 Temperaturen—Wahlk>ntakﬁ‘mit Anzeigeg r&t

12) Quecksilber-Manometer fir %eﬂscheibe Kﬁhlwasser-Eingang Aldoli-
- sator links - Kﬁhlwaeaer-Bedienungsventii 1inks A4

13) ‘Queoksilber-Ma.nometer fiir MeBacheibe Kﬁhlwasser-Eingang Aldoli-

sator rechts =~ thlwasser-Bedieiungaventil rechts

)4) Quecksilber-vanometer fdr MeBs%heibe Warmwasser fiir Rohal%ol— '
b 'Aufw&rmung - Warmwas%er-Bedienungsventil ‘

R
B.[ReﬂpﬁAldolw

emeinea

der Destlllation untersiheiden sich Schkopéu und Hﬁls sowohl in der
‘Fahrweise als auch in der: Leistung de% Kolonno. 8 hkOpau geht mit einem B
'ERohaldcl ,vom pE 5.9 -~6 0in’ die Destillation und erreicht mit einer Heiz-?
ﬁfléche des Dinkels von 50 qm eine Leiat\mg von 6. 5 t/h Aldol 100%ig = - 3
86 000|Jato Buna S (1. 30 t/h Aldol 10016l = 6 00 Jato B.S pro 10.qm Heizfl.)
*'-Huls fahrt mit einem pH von 6.1] - 6.2 und/ erreicht]neuerdings mit 2 Dinkels
430 qm ‘eine Leistung von ‘9 t/h Aldol 10 ﬁOOO Jato Bund 8 |
(1.48_ t/h Aldol 100%ig = }aoo Jato B.S pro 1o qm Heizfliche). 'Bei gieicner
_'Heizflbche ist die Leiatung ‘der| Kolonne: in Hils also um ca. 15% griBer als
.Vin Schkopau. Dr. Frank: fithrt dies: darauf:zurﬁck, daB bei dem angewandten
hdheren pH die: Spaltung ‘der Doppelverbindung Aldollkcetaldehyd erleichtert
wird und daB deshalb der Aoctaldehyd‘leichter abzu%re1ben 1st.‘ Dr Berger

g - [
/p/w Wm. W/m%/g, s 5"4' d/ﬂf';%,@fwa%m
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vermutet, daB bei ‘hdherem pH eine- Ru?kspaltung des’Aldole in Aoetaldehyd nicht~

f1n demiMaBe auftritt wie bei kleinerem pH. Dr..Frank glaubt, "daB eine Rﬁckapaltungﬂ

ﬂ7tfes Aldols ﬂberhaupt nicht eintritt.L Dieae Frage 8%t noch ungeklﬁrt.' Meines Er-
Aachtens ist die unterschiedliche Leistung der beiden Kolonnen anders zu; begrﬁnden

'ths stehen nur Dinkels von 30 qm Heizflﬁche zur V%rfdgung. Om ?inen gr&Beren

*Durchsﬁtz duroh die Kolonne durch Vergr&Berung de Heizfliche zu. erreichen, yurden
‘in Hills verschiedene Versuche éefahren. ;Zunﬁchst arden 2 4-Kammerverdampfer hin-
tereinander gesohaltet.; Diese Anordnunglgab aber ein schlechtes Reinaldol, auch. _

~konnte§der ervartete. Durchsatz inicht|erreicht werden.  Hiils entfernte nunmehr aus . .

einem 30 qm-Dinkels 2 Trennwﬁnde und| fﬁhrfzun&chsd mit diesem 2-Stufendinkels'

-Q 30 qm. ‘Es wurde festgestellt, daB! dic;teistung dieses Verdampfers nicht achlech-
'.ter ist als: die Leistung des 4iStufen-Verdampfors mit gleicher Heizfl&che, 1 lioh
13,8 t/h Aldol 100%ig. Es wurden nunmehr |2 Dinkels mit je 4 Kammern: parallel.
,;schaltet.' Es wurde festgestellt, daB die eistuné sich genau verdoppelte anf'
1746 t/h Aldol100%ig. Diese Leietung (1i27-t/n Aldol 10 « 5900 Jato B.S pro
10 gm Heizfl&che) entspricht vollkommen der Leistqng ;der Schkopauer Kolonne.bei - .

'gleicher Heizfl#éche. Das erhaltene Aldol war in: Qeiden Fﬁllen einwandfrei.{ Die
”beided Versuche haben' ‘also- einmal gezeigt daf fin die- Destillation unter | Umstanden_
ein 2-Stufen-Verdampfer ausreicht ung zum anderni1daﬁ “4dm 4-Stufen-Verdampfer bei
_;Paralfelsohaltung die Leistung ‘sich additiv 'mit der Heizflache §ndert.¢ ‘Bis zu die-_

'sem. Zeitpunkt kann von einer. unterschiedlichen Le stung der Hiilser und Schkopauer
_ Destillation nicht gesprochen werden} Im besordexren ‘kann ein Einfluss des pH auf
|den Durchaatz ‘nicht festgestellt werden.a Die pardllele Fahrweise von 2 Dinkels =
rhat aber den ‘Nachteil, daB diejden einzelnen Dink?ls zustrﬁmendalAldolmengaldurch

: Rota—@éhne aufeinander abgestimmt werden mussen, as einige Schwierigkeiten berei-
tet. tDer entscheidende Fortschrittt in Hﬁls wurde erzielt, als Hﬁls nunmehr 2
130 qm |- nkels mit je 2. Kammern hintereinander schaltete, an sich also auch ‘wie
im- Paﬁal elversuch ‘einen 4- Stufenverhampfor auf - d ppelte Heizfluche vergrBBerte._
_Uberrasc enderweise konnte mit) dieser Anordnung d e’ Loistung dor Kolonne um | 15% .
'»auf d%n ben angegebenen Wert gesteigert;werden., Die 'Erkldrung fﬂr diege Leistungg-
-steigqrung igt einfach. darin;’ z? suchfn, daB ‘bei d%eser Schaltung die. Msglichkeit~ o
bestand, dem eraten Dinkels eina wesentlich grBBe e:.-Dampfmenge’ zuzufithren iund damit
ldie Verdampfung des’ Aootaldohyds im: %raten Dinkels erheblich zu besohleﬁnigon, ohne
da8: eine aldolachadigende Temperatﬁriim Produkt efreicht ‘wurde (Aufwﬁrnﬁng von 75
‘{auf 85° ‘bei 1.4 ati Dampfdruck% Gleichzeitig wurde die Verweirzeit abgekﬁrzt. Im -
' ersten Dinkels ist die Zufuhr groﬁeﬁ Dampfmengen orforderlich, um die- Vprdampfungswan
. |me deg Aoetaldehyds bei der, kurzen Verweilzeit aufzubringen. . Im zweiten Dinkels ist
ider. Dampfverbrauch ﬁf gering@r.; Hier'kann der|fir die gewﬁnschte Endtemperatur
R erforderllche Damﬂfdruck ohne’, Schwierigkeiten gohalten werden, sodaB hier fberhitzun~
igen vermieden warden (Aufwarmung von 85 auf 1059 bei ca. 1,5 atil Dampfdruck) Dr.
-.Frank‘schﬁtzt den Dampfverbranch 1m}erat?n Dinkels auf dastDoppelte des- Dampfver—
branches im zweiten Dinkels.g Im 1-K6rper-Verdampfer musSS ;- Um- dio .gleiche Leistung
- lzu erzielen ‘mit erheblichen Dampfdruoken entsprechend dem’ Verbrauoh in der ersten
' Kanmer gearbeitet werden, ‘wag bu einer Schﬁdigungldes Produktes,infolge Uberhitzung
- lin den letzten Kammernifiithren rﬂrde. ‘Also erst die Aufteilung eines Dinkels-ih
~ ‘leinen 2-K6rper-Verdampfer, ‘Welcher: mit verschied..ampfaruoken gefahren werden kann,
- hat die Leistungssteigerung gobracht. Bei einer veukonstruktion der Verdampfer ist
also zur Erreichung groBer Leietungen anzustreb ‘eine Mdglichkeit zu schaffen,
~Jum die- einzelnen Stufen des: Dinkela mit verschi enen Dampfmengon zZu beaufschlagén,

,jwobeizim besonderen: zu. berﬁcksichtigen iat, daB die Temperatur in der letzten Stufe
mBglichst tief gehaltan wird. NachiAngaben von: Dr.. Frank- wechselt die- Endtemperatur,
- walohe eingehalten ‘werden muss); um auf gleichen ‘A etaldehydgehalt im Reinaldol‘zu

E destillieren, mit dem: pH. - Diel wﬂre ein Hinweis darauf, daB die Stabilitﬁt der- Doppel:
- verbindung Aldol—Acetaldehyd tatsﬁchlich*mit dem pH weohaelt. Zur Erhﬁrtung dieser

R Anschauung sollten aber noch weiterevVersuche géf?hren werdcn. ’ *

I B 1 Oo'“




FﬂrlAuschwitz ist’ nunmehr die Frage Zu beantworten, welche Heizkbrper wihlt:
'werden sollen., Da nach ‘der Hﬁlser Fahrweise mit -2 hil tereinander geso alteten
Heizkdrpern eine Heizfl&cho ‘von 5% qm. fﬂr 36—000 Jato B.S bere&ﬁs ausr ichiﬁ,
'whrg die Bestellung von 2 Heizkbrpern af25 qm erwiinscht. t el einzigen
Heizkbrpef a.50 qm wird dagegen nnr die Schkopauer Le: stuégéaon’ 000 Jato
B.S| erreicht. ‘Die Bestellung von:25 qm-Heizkbrpern eracheint -auch aus einem
anderen Grund erforderlich.; Ein. Heizkﬁrper(muss nach M&glichkeit atets voll -
'belastet sein, um die Verweilzeitjweitgehend abzukdrzon und damit die Bildung
”voﬂ Nebenprodukten zu vermindern.; Im Anfahrstadium Jerden ‘sich fﬁr Anschwitz
chhwierigkeiten ergeben, wenn: ‘aur |1 50 qm *Heizkbrper zur Verfﬁgung steht, -
‘da’ zu Anfang unmagliothohaldol'fdr'JO 000 Jato B.S anfallen kaun. IMit einem
.25 jqm’ = Heizkarpor ktsnnte zu Ani‘aﬂg 80 gofahrem werden, -,dﬁ aur 17 000 Jato .

}produhierﬁ werden. Das: Ausgangsmateria} hierfdr at to 2z mindesten fir-
~eine kurge Fahrperiodo zZur Verfdg?ngdgteheni Ea wirq des 1b vorgeschlagen,
eine Kolonne | miti2°25 qm-Dinkels und 2. Kolonnen mit einem - 50 qm - Dinkels
auszurdsﬁen Ein weiterer ‘50 qm L HeizFBrper sollte aus Luftechutzgrﬁnden
;in{Reserﬂe gelegt werden.f Bei- dieser Apordnung kdmte. mit. einem 25 qm =
Dinkels mit 4 Kammern angefahren und durch Hinzunahm _des zweiten 25 gqm —~
:Dinkels nach Umbau. der Haizkﬁrper auf 2 Kammern die. ormalproduktion erreicht.
‘werden, qelohe auch in der zweiten Kolﬂnne mit dem. 50 qm - Heizkdrper mit v
4 Kammern nahezu! geschafft werden]k&nnge.i Bei Erh&h?ng der- Produktion k¥nn-
te? beide Kolonnen mit: jeieinem 50 qm: und einem 25 qm = Dinkels mit Je 2 Kam—'
mern ausgerﬁsteﬁ werden,~wobei def 25 qm - Dinkels ‘an ‘die zweite Stelle Zu
:setzen wire. Es wird erwartet, daB daduroh die Leistung: der Kolonne nicht '
'nur auf /52000 ‘Jato erh&ht wird, Eondern daB sich no&h ein besonderor Effekt
Zergibt, da die Verweilzeit des’ aukdeetﬂllierton Aldola im zweiten Dinkels 2

"wahrscheinlich nicht ‘grifer sein~rird ale die Verweilzeit des Rohaldols im ﬂ;4i¢¢4ﬁ;;4,

rersten D%nkels.‘ Vielleicht wird

»einstellen. Zum mindesten wird. sich Ubhl eine weite%e Unterdrﬁckung von then-"

fprodukten erreichen lassen. Sowohl SoQkopau als auo‘ ‘Hiills heissen! diese Ab- e
sichten gut und warnen ausdrﬁcklich davor,\mit zu groBen Heizkdrpern anzufahren.

Datsowohl Sohkopau als auoh Hﬁls festgeetellt hat, daB durch ‘den Einspritz-.ﬁ‘f'
4,dampf infolge srtlicher Oberhitzung Crotonaldehyd-Bindung auftritt, verzichten .
°neuerdings beide auf das: Einspritzen von Dampf in de Kolonnensumpf. Sohkopau
fist weiterhin davon abgegangenk dem Rohaldol vor der Destillati n Waseer Zu-
'zumiechon. Hﬁls hat ebenfalls Versuche in dieser Richtung gefahren. Da hier
dals anfallende Reinaldol ‘dadurch aber schlechhr wurde, ‘wurde’ zur Wasserbei—i‘.
mﬁaohung zurﬂckgekehrt. Es ist 2u,berﬁcksichtigen, daB Hiils im Rohaldol bei 1
einem Waasergehalt von nur 0 sv-§1 0 % liegt gegendber Schkopau mit mindestens

: .4% Es' erscheint nicht ausgeschlosspn, daB ‘ein- béreits geringer: Wasserzuaatz
_zum Rohaldol in'Hiils ausreicht, um ein] einwandfreieé Aldol zu éestillieren ung -
.daB ‘die derzoitige Beimischung vén 8% ‘des’ eingefahrenen Rohaldols an Wasser . ;,;
- reichlich bemessen und in- dioseriMengeinioht erfordérlioh ist. Dr. ‘Frank will
'dﬂe Frage untersuchen.~xE1ne eindeutigo E;klﬁrung fiir: den Einfluss des' zuge- ;
setzten;ﬂassers ‘bei der Destillation konnte nicht g'geben werden, ; Beli Zugabe| _
jvon ‘Wasser zum Rohaldol verschiebt sich das pH: nachihoheren Werton. Die 1 klﬁ- :
rung, daB durch diese - Verschlebung des pH die Dissoziation der angenommenen '
Doppelverbindung Aldol—Aoetaldehyd erhbht wird, istTwenig wahrscheinlich.

‘11, iDeétﬂl‘atioﬁ
—_— |
1) Bemerkungen 2ur Destillationskolonno

v~Vor Eingang in die KolonnL wird das*Rohaldol auch in Hiils durch ein' S '
4 cheib-
éler-Filter filtriert Dif Filter stehen im Lumpenhaua ‘der; Destillation.-v~
__Auf eine: weitere Flltration des destillierten Aldols wird aber in Hﬁls ver-

{ :

1060l

igich: auch eine weitbre: Erh&hung der Leistung. G0 o000 Sk S 5-
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‘zfchtet. Das Scheibler-FiIter muss mit Stick%toff 1oer gedrﬂckt werden, um
Sauerst f in der Kolonne peinllphst auezuschglton.; Vor. dar Destillation wird
in Hills Rohaldol 8.4 % der eingefahrenen Menge an Wasser zugesetzt. ’Das ;
zugefuhrte VWasser wird mittola Ovalradzéhler emesgen. Der Mischer besteht aus -
'etner einfaohen Rohrerwoiternng, in- welchqr daa'Waeser ohne}Verwendung einer Diise
gegen den’ Aldolstrom eingeapritzt wird.: Die" ueatillationakolonne ist auch in
Hﬂls vollstandig ‘aus Aluminium %rstellt. Ei'en wird im: Deatillationstail pein- 
,lichst vermieden.r ‘Die Zufﬁhrung destinsprit7dampfea in_ den Kolonnensumpf, wo-
rauf neuerdings vorzichtet ‘wird, erfolgtedurc§ einen: einfaohen Ring mit; mehreren
Bohrungen. Der Dampf fdr die: Dinkels wird dulch Je: einen Askania-Regler fﬁr je

eino Kolonne auf konstanten Vordruckkgeregelt Saftrn 2 Dinkels an einer;Kolonne
mit verschiedenen Dampfdrucken gefahren ‘werden, erfolgt -die Einstellung des
Dguckes mit Ventilen. Dor normale Betriobadr ck fﬁrldie Dinkels ist 1. 4 atil.
Der zur Verfﬁgung stehende geregelto;Dampfdrugk muss.aber: 2.0 ati. sein,sd h.!‘
der vom Kraftwefk gelieferte Dampfdruck in der Leitung muss’ mindestens 2 5 atﬂ
batragen.f ‘ |-

< |) . -

Der Sumpfaustrag der Kolonne erfolgtgin ths uroh 2 Siphons von 100 Durchmesser
' welcha seitlich vom Sumpf abgehen. An beide éiphons ‘ist noch eine; dﬁnne Ent-
vkarungsleitung aus der Mifte deé Kolonneneumpfes angeschlossen., Der Doppel- iR
.siphon fihrt mit Je einer Leitung auf einen S¥utzen eines: Dinkela. ‘Bei |Hinter-
e%nanderschaltung stehen fﬁr e1nJ Kammer 2 Anschldsae zur Verfﬂgung,r da 2 Kam-
-mern auf eine Kammer reduziert wurden. Um Stapungen zZu vermeiden,*darf die lich-
to Weitejder Siphons ‘nicht| kleiner: sein’ ‘als 100. - Beide Siphons sind mit Je - -
einer Loitung in*den iblonnensumpf gntluftet. “Auch:diese Entlﬁftungsleitunger
J“ mindestens 100 -,weil aonst Schwierig—r

mussen reichlich dimensioniert sein
keiten im Sumpfaustrag auftreten.f' RN

‘Auch in Hdls stellten eichibisweilen;wie in S.hkopau Hebererscheinungeniam Gina-
bat-Kondensator ein.. Eineéeind%utige Erkl&rumg hierfiir. konnte nicht. gefunden '
werden. ‘Die Ersoheinungen;wurden aber dadurch behoben, ‘daB | der Schlits am‘Inert-

gas-Dom des. Kondensators:aufgebohrt wurde ‘auf}30 + 100 mm. iDr. Frank schlégt
vor, den 'Schlitz- fiir die Kondensatoren fﬁr Auechwitz auf 50 'f1OO mm aufbohren

. zﬁ lasson., Diese Schlitzb&eiteiwird bei vollér Last genﬁgen. Es 1st:er'ﬂnscht,
daB fir die Destillation kaltes!Wasaer zur Ve%fﬂgung steht, /damit ‘die Kolonne . .
‘drucklos gefahren werden kann. . |[In Hﬂls wird: ?aa pH des Reinaldols" nicht ‘nachge-
»stellt Das Einstellgef&d neben'dem Ginabat-Kondensator ist deshalb ﬂberflﬁssig.
’Ebenso kénnte auch’ die. Vorlage fﬁr Retnaldol fortfallen.v ‘Sie wird aber als =
Stapelraum empfohlen. Auf laufende Spindelung des Reinaldols wird in. Huls ver-.
* zichtet, da die Leitung hinfig zukristallisieit (Paraldehyd ).
2) Aifahren der Kolonne
B _Zum Anfahren ‘einer; Kblonne wird sie _zZunkichst mit Stickstoff gofﬂllt. Hierauf
wird der ‘Ginabat’ n:lt Wasser gefahren und’ di‘e Kolonnenentspa:rmung {iber: Daoh ge~-
‘fonet (Grob- und: Fein-Enthpannungaventil im Bodienungahaua) Hierauf wird mit
»'dem Zulauf von Rohaldol bagonnon. Sobald ‘dasj Rohaldol: in Siphon ﬁberl&uft
(Schauglas), wird mit dem Anheizen des Dinkels ‘begonnen. Die Kolonne bekommt
sehr plﬁtzlich Uberdruok, @eahalb iet o8 notwendig, die Entlﬁftung ﬁber Dach.
vor Anheizen des Dinkels zu $ffnen. »Wenn dor‘in der: Kolonne befindlicho Stick-
vstoff abgeblason ist, f&llt de:!Druck in der Kolonne ebenfalls plutzlich ab. Des~-
halb muss: der Druckverlauf in der Kolonne beiP ‘Anheizen gehr - eorgfaltig ‘beobach- -
’tet werden und bei Abfallen des Druokes die Kolonnenentspannung sofort gesohlos- A
sen werden, ‘damit keine Fremdgaae angeaaugt*werden. ~Unter: Umst&nden mues der
Dampf zum Dinkels vorubergehend;gedroesolt werden. - Bs ist in ‘Hils vorgeaehen,
die Kolonnenentspannung uber die Waschkolonneé zu fahren. Beim Abstellen der

\

Yo . H . e
i : - . ¢ j Pe-
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I o : p o
xolbnne muss sie mit Stickstoff gefdllt werden! da“sie'sonstAbeim-khkﬁhlqn
Vakuum bekommt. ;g -g3,;J;. t,¥ ‘ i : ; ,

'Fur den Destillationsbetrieb ist hie Bestellun 3iner Waage notwendig.‘

3) |

4f)A

‘gefﬁllte eiserne R&hre*vpn 350 mm Durohmosser

Reinaldol-Analyso

' Aoetaldehyd -
-{Crotonaldopyd
274,04 Aldol
112402 | 'Rﬁokstand
18,30 54 Waaser

(4,43 |
111,21

ﬁiﬂiﬂfii

Wasohturmi

Sﬁmtliche Entldftungen ‘der Aldol-Kolonno und Jhrer Nebenapparate sind in ‘einer
Sammelleitung;zusammengefasst, welche fiber eiqen ‘Waschturm und eine Glugger-*

'Flasohe ins Freie. entlﬁftet ist.f Der Zugang Waschturm wird nicht gemesseﬁ.

halten werden. Der. Waschturm ist eiﬁe 8tehende mit Steingut-Rasohigringan‘

In dem Waschturm soll der 1n den/ Abgasen enth;ltena Acetaldehyd zurﬂckge-
Die Entlﬂftungsleitung

riét unten eingefﬂhrt.s uf den’Kopf wird in normalem Botriob Kondenswasser

gegeben in einer solchen Menge, daB ein Aldehydwasser von. 7$ erhalten: wird

'Die Einstellung der zugefahrenen Wassormengl 4rfolgt nach dem Temporatur-f_

vquauf ‘im Turm. Der: Sumpf ist immer etwas w?rm 'onn zu wenig Wasser auf
den: Turm gegeben wird, verschiebt aich die Wirmeszone nach’ oben. " Wenn der

’mit der Abluft: anfallonde Acetardehyd nicht adsreicht, um die Konzentra-'

tion von 7% einzustellen, wird dor Turm mit Lidohydwasser beschickt. In_’

die Zugangsleltung Pl Aldehydwasser st eine ‘MeBdrossel aus V2A einge- :

baut.f Der Waschturm ist,mit SicherheitstauchEng versehen. Die Entlhf-
P

tung der ‘Kolonne: erfolgt iber einen Blubber-Topf ins: Freie.; Hinter ‘den
Hauptwaschturm ist in Hul& ein 2. Ih%ohturm ges tellt.  Durch Umfahren '
des BlubbertOpfes kann dieaer dem Hauptwaschturm naohgeschaltet wordon,»
wenn dieser zZum Auswaechen des Acotaldehyda PB den Abgasen nicht aus— -
reicht. Der 2. Turm 8011 Imit Kondenswasser beschicht werden.’ Der Anfall

fan wiedergewonnenem Aoetaldehydiist*ca. j Tatf, im Sommer etvas ‘mehr,

5

Kondanswasser

Kondenswaaser wird ben&tigtz

‘13 Zum Einstellen ‘won Kalilauge u?d Phoapthsﬁuro
> s
'3) Als Zusatz zum Rohaldol vor der Destillat on

 Das Kondenswasser wird im Hllfsﬁanklager in einem Aluminium-Beh&lter 1

Zun Spdlen der Zentrifugo

.von 10 cbm gesammolt.g Die GriBe des Bohﬁlte's reicht fitr- Hﬂls nicht
,mehr*i/a. Es wird: deahalb fir: Auschwitz ein grBBerer Tank empfohlen.
Ein phenyltalisierbar Eisentank fﬁrtxondens ser ist unhrauchbar, da.

'die Phenyltalisierung - angegriffen wird. Das Kondensat wird mittels

' $ilumin-Pumpen {iber einen| Schlangenkihler, wo eine Abkilhlung auf 50

bis 60:0; exfolgt, in eine’ Ring-leitung gepunpt. ' Das Kondnnlwasser

fwir beatﬁndig tber diesen Kﬁhﬁer und den  Tank umgewﬁizt. ‘Aus der;
r%i ,leitung wird das Kondenswasser an den Verhrauohsstellon entnommen.

jpumpen und Ventilow

ﬁIm Aldol-Teil worden grundsatzlich Silumin-Pmeen empfohlen.v, Wen—

ltile, welohe sehr gut acﬂlieBon mﬁssen, ‘werden Klingor-Ventilo vorge-:
‘schlagen ohne Rﬂcksioht darauf, ob heisse oder kalte ?lﬂsaigkeiten die

Ventile passieren (dio in!Berﬁhrung mit Flﬂs%igkeit stehende Venﬁi&-
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fl&che ist sehr klein) ; Als Venéilkegel werden Siluminkegel (aber von Klinger)
empfohlon. An solchen Stellen, wo keine groBe Flﬂsaigkeitsbewegung vorliegt,
,'kﬂnnen zur Not auch Klingerventir ava GuBeisep eingesetzt werden =
“7) Tanklaggr LT z
# Daé Reinaldol wird im Hllf%tanklager 1n einem 100 obn groBen, beheizten Aluminium-
tank gelagert. “Als: Reserve gemeinsam fiir Roh- und Reinaldol: steht ein zweiter '
Tank in gleicher GrbBe Zur Verfﬁgung . Auch- dieee Beh#lter sind mit einer Sommer-

berieselung and: einer Feuerl&schleitqng veraehen. Im Hilfstanklager in Hdls
sind: folgende Behﬁlter aufgeetelltt [ I o

1) 1 Beh#ilter fiir AcetddéMd -|56 c‘bm - Eiseh - nioht beheizt

2) " Beh#il ter fiir Roh-- und Reinaldol - 100 qb'i- Aluminium - b heizt

3)) - _Behﬁlter fir Aldehydwasser‘- 10 cbm - Eilsen phenyltalisie t - beheizt

:4)|" 1 Behdlter fur Kondenswassar-- 10:cbm - Al Linium -~ nicht. beheizt

5 Behiilter fir Kalilauge - SO%ig, 120 obm < [Eigen - beheizt

'6)| 1 Behhilter furpphosphorsaurni- 20 cbm - nilcht beheizt"

%d) Feuq erlBschleitungw, e

3,-Es wurde bohon erw&hnt, daB ‘die Tanks in HﬂlsJ in welchen brennbare Flﬁssigkeiten

lagern (Acetaldehyd, Rohaldol, Reéinaldol), mit einer auf den! Tank verlegten
,Feuerldachleitung versehen!sind,iwelche durch Ventile auf der Strasse betatigt :
_w1rd.v Im Betried- selbst. 'sind- 1ediglich ‘einé normale 70er Feuerlbschringleitung
meprere fahrbare COQ-Feuerlesc:her,\E ehrere Haqdfeuerldscher und Branddeoken vor-

' ha?den..ig o ! b : R

9)'Bgtriebskontrolle . o

j AJ der Bedlenungstafel jedér“Kdibnﬂé‘Sind_folgehde Messinstrﬁmenteiund Ventile
angebraohts code b e e e R I I

' 1) Registxierender pH-Messer fdr;Eihggnggiﬁﬁ'1n§§iéaDéstilIa§ion'- 1aﬁfﬁogh'hichf_

»in Betrieb g SR IT R O IR RN T

iz).DurchfluBanzelger fdr K(I"f,

' »Kondensator I fh ‘ A

S B NEMCRS A

EefIKbhdenégfcr}II;fﬁediehun%aveniilAKﬁﬁlwaséer.I ”

' })JTemperatur-Anzelge Kuhiwéséer-AbLang Kond7nsator I :

4):Durchf1uBanzeiger fu

» ihlﬁgsser Kondensat T II - Bedienungsventil thlwasser
| Kondensator II ‘ : :

\. 1,‘.‘
i i i'

TSzﬁ?emperatur-Anzeige Kﬂhlwasser Abgang Kondensator II
EKIhlwassor Rieselkdhier I - Bedienungsventil Kﬁhlwasser

g 6)_Durchf1uBanzeiger fd
| Rieselkiihler'I : = . ;

7)1Durohf1u8&nzeiger far;thlwAéser Rieselkﬁhler II - Bedlennngsventil thl-

wasser. Rieselkﬂhler II- 5, e ,
;Hg-Manometer fﬁr Differrnzdruck Kolonne

Registrierender Mengen—Messer fﬁr RohaldoliEingang in dia Kolonno-- )

Bedienungsventil fiir Rohaldol-Eingang (der Zugang wird ausserdem durch
~einen’ Ovalradzahler gemeasen{ P

o
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1o) DurchfluBanzeiger fur Rohaldol-Eingﬁng - nich% notwandig.

11) Hé—Manometer fiir MeBsoheibe Zusatzwasser zum ohaldol (wird
L auaserdem durch Ovalradzdhler gemessen) N _ .

12) Durchfluﬂanzoigerlfﬁr Rﬁcklaut zur Kolonno (Eckart-uesser mit
F?rndbertragung) = Bediennngsventil‘fﬁr Rﬂcklauf

‘13) Alarm-ManometeL fdr Diffezenzdruck Kolonne
14) BrVentile : o

it i. :

a) Kolonnenentspannung grob
bg Kolonnenentspannung fein
Zugang Friao?—nzt

[ Ry

fur Druck im Kolo
16) 6-Farbenschrelber fdr verschiodene Tempera '
17) 2S-Temperaturen—Wahlkonttkt mit Anzeigegerat

15) %egistrierendes Manometer

§ iz R
.C._B§legachaft‘
—

-Betriebsfuhrer
'Betriebsassistent
“Betriebsmeistor
Zweitmeister
Betriebsschreiber
QTagesarbeiter
Laboranten -
Laborjungens
Putzfrau o

‘7;;¢;ﬁgg§;x;;i;t;ux T

}Sohichtarbeiter

4 aohichtmeiser o ‘}' L
1 Postenmann. fﬁr‘Aldolisation und Schleuderhaus
l1 ‘Pos tenmann fdr:Destiilation R e
N 4 Aldolisatorfahrer l HE
'*1 Probenzieher. upd pH-Fahrer '

3lSchleuderfahrer :

3 Kolonnenfahrer1

w2 Pdhpenwhrter

D, Soziale Raume und Nebenraume 3

Y

; !
;In Hdls ist ‘a8’ vere&umt ordeng&a&sreighend fir soziale Raumaxvorzusorgen.’
Es wurden deshalb’ proviaoris%hxfilﬂﬁls eingeridntetz ein Aufenthaltsraum :
”im MeBhaus und ein Aufenthaltaranﬁ mechleuderbaus.

Fir | Az aind fiir den Endaﬁsbaﬁ“"
gf1g 1 Aufenthal tsraum’ fur130 Per
2 ? Toilette o i/‘ : '
©'3) nach Msglichkeit: ein Bad oder ein Waschraum
duroh Aldol sehr unangenehm wefden kdnnen.

vorzusehens

r;tybgqohep;_dé Veritzungen .
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“4) 1 Zimmer fir den Betriebsfﬁhrer
5) f Meisterzimmer :

' 6) (| Zimmer fiir den’ Schichtmeistei‘ ,
.7) {t Zimmer fir dem’ Betriebéaohreiber

) Pir den ‘Endausbaun ist unbedingt ein Botrieb labor vorzusehen (sowohl in Hdls
: ‘als auch in_Schkopau wurde: das Fehlen der triebslabors in fast s&mtlichon
-~ Betrieben als sehr unangenehm empfunden)

%i9)1Es ist ein Feld fﬁr die technigohe Abteilung freizuhalten. :
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Ei

Besicualtl

,B.frf

5vRohaldol :

riﬁent

ebéﬁeidiiel

0. 3115

Konz; v3

“spez. | .. n

 Bilanz

VAoetaldehyd tegs
KOH. (100%) 124 Mole/h'

~Ein

N

Waaser :
Kalilauge t. q.  ;§7

W sseér .

n%ange»pro Aldolisatorx

H,PO. (100%) 95 Mgle/h | i ﬂ’:

Phpsphorqﬁure.twqf',fﬁ-i oo

"ii Gew.%"zE

100

| {1)2\””

Goo

0.784 78

“1;102fa

§ 68.35

s0. |

'5_ 58 eo 1

gang gesamt i

/

67 15

Ausgﬁnge pro Aldolisatorx:

A1d01 + Rﬁckstand‘

Rohaldol t.q. - *f’ f5 o

ficetaldehyd (100%)
Crotonaldehyd i

Wagger |

f 45.70 |
1log”

10139

.a75€,”

Cype T

187.

R PR AT

Phosphat (100%)

_Waeser

Ausghnge g e s a m t t

: JZentrifugenaustrag + Verlf_] .

100,00

8040

-baﬁiff%m

L

B

7 967 L

f_Wge

Dricks |

Druckdifferonz im Scheible

sergehalt nach Neutralls

| Kﬁhlwasserverhrauch Aldolis

atori

:Te$peraturen: Acetaldehydeingangfu

Aldolisator Mitte:

Aldollsator Ausgangs m
EKuhlwasser fur ‘Aldolisa
,;Kuhlwaaser fﬁr Aldolisator Ausgal

Heisswasaer fiir Aufwﬁrmung

;5Neutralisiergefﬂﬁx

\(xristallisiergefaez |

' .jAcetaldehydeingang

. Umw&lnpumpe Aldolisator
" Umwlzpumpe Aldblisator
-FSrderpumpe zum Sch
7*vor dem Filter: S

|

r-Filt?rif

b 5652;5

- Al

D.S.8°

tor Eingm

1’d.ng';aj

‘Acetaldehydaammelleitung: L \

/

dolisatormﬁ?
S.8.¢

eiblerf;ltér

:maxim§131

1g: 
ngs
1g:

“atil

~atlt ;

- 1.5 atﬁ
%3.0 st
~atd - 3 o
atﬁ

L p.tti zugelaaaen 1 0 6 6 4



Reinaldox

o 162

>-Pf§dﬁkt]; «

4

Kmus.'-i

‘Spez,x‘

Bilanz

L

§ Aldo1 + Rdckstand

 Rohaldel t.
: z&nutmunner

Aueg&nge aus Kolonne:

Eing&nge pro Kblonno:

r'Athaldehyd

; Crotonaldehyd

{
Wasser.

Gew;% f

52.87 1
70,39
45 70 |

1 04* :

Gew,

9 380

8 105

1.1 185

Kolonneneingang

%8% v. einges. Aldol

15.985
E

7 740

1: 740
[13,180

R e
EEEsEomn:
B ER "

37 |
B a) Destillat 1
i‘;b) Sumpfaustragh q.¥f 

2 W?sserzusatz (Mischgef}

- Acetaldehyd, (100%) -

fv&Crotonaldehyd g
_Aldol + Rdckstand b

X Wﬁsser:ﬁk Lo

. Roinaldol t. q..ﬁ;E"

{‘ ?ohaldols)

Acetaldehyd

Kolonnenausgang

© o450 |
1154 1}
| 75.52 \

18 44 :

(53.6 % des eingésétzten

11 100.00

Eingang thlwasser fﬁr

.n ; .n
'_ l n T G o 1 .

Temperaturen: Eingang Rohaldol:

5 Kolonnenkopfs| 5t
_Kolonnensumpf ! N

30 qm -Dinkela I: ﬁbergang: :

‘ : 5 Produktabg..

'?II:Ubergangs

" l - - y 1 ] '
Rucklauf (15% vom eingefahrenen Rohgldol) 2 7c

i} 9=

0 i/h’
Kondensator T und II: 426 m
Rieselkﬁhler I ‘ilnd ‘ITs

20 - 2520
{21- 723 C
© 60 = T5¢
' 9

3/h
140 m’/h

_ | nE
. Drucks .-
. [

'mvor dem Soheiblerfiltert ,
nach ‘dem’ Schgiblerfilter:
o Zusatzwasser]eitung:

_ dxolonnenkopff‘l;‘vL

»'x)lIQ§Dappﬁ}gam§s§én

Kﬁhlw&ésgr'koh&ens%tor T
e EEE IS St nwoote

f{" qJ Rieselkﬁhlen

o g i»ﬁ‘. "

Reinaldolabgang . e
N

Produktabg.
Eingang} |
. Ausgangsy

Eingang:

e PR Ausgangz
' Acetaldehyddbergangs‘;;} :

4.0 atii

;f 6.0 atﬁ
40 mn Hg

| ”fze - 30 ¢ / 29 ¢

v = 0. 22 < 0. 25
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Druck: ' " Kolonnensumpf: |
-.‘E_'i;~Acetaldehydvorlagex
' : Acetaldehydfdrderpump'
i Rﬁcklauffarderpumpes
o ;;‘Wasserpumpa 3. Riesel
:%ampfdri Dinkels I3 f.ﬁig';
P Dinkels’II:

iDa.mpfverbrauch fur beide Dinkels: i
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