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Aluminiumofen fur Kontaktreaktionen. 
Von I''R.~\SZ FISCIIEII und HANS TROIWXI. 

I<aiscr Wilhrlm-Institut fiir Rohlenforschung, Miilhein~-Ruhi~. 
i;iir die I i : ~ t a l ~ t i d i e  13ehandlung von Gasen und 25 mm von den Blockenden entfernt waren. Zur auto- 

I X i n i ~ ~ i ~ ~ n  ist die Einli:iltung ttirier bmtimmten Reaktions- rnatischen Temperaturregelung s i r d  ein 0 s t w a 1 d - 
teni1,oraiiir ili(.ist eiiie der wesentlichsten Bedingungen. scher Thernioregulator verwendet, der niit einem das 
1)ie ~>rs t<~ t i  \'t:rsuclit. fiihrt man in vielen Fallen in Metal1 nicht angreifenden Gas (am besten Kohlensiiure) 
Iiorii o i i  tit I 1ic.gtnden I i i i h r ~ ~ i  aus, besonders wenn inan gefullt ist?). Zur Aufnahme des GasgefaBes besitzt der 
iiiit pul\ crf01.uiigen I(oritnktsubstanze1i arbeiten will. Block eine halbkreisformige 9 mni tiefe Hinne. Die 
Zuni gleicliniiildigeii Erhitzen solclier Hohren werden Heizung erfolgt durch einen Heihenbrenner. Weitere 
~crs~~liictlcrie tiferi tml i i tz t .  Der bekannteste ist der Einzelheiten sind aus Abbildung 1 zu ersehen. 
V o 111  ;I I '  d s~:lie I'eti~oleumofen, der jedoch ziemlich Wir haben den Blockofen auch in der Form ver- 
1iost~pit:lig ist. uiid iriit den1 sich nur verhaltnisma5ig wendet, dafi ein Segment des Blockes herausgehoben 
iiied rige ' I 'e~ii~.~er~itur~!ii  erziolen lassen. werden konnte, so dafi der Rohrinhalt sichtbar war. 

ijfen au5 Xl~inii~iiu~iibliicIren. Zuni gleichmiifiigen Er- 2. S e g ni e n t o f e n. WIhrend der Blockofen seine 
Iiitzc ii V O l i  Iloiiibenrohren hat S t o c k bereits in1 Jahre Bedeutung darin hat, daB er gestattet, eine vollig gleich- 
101 2 1:iiieii IlluiiiiiiiurnscliieBofen konstruiert'). Da mafiige l'emperatur auf der ganzen liohrllinge aufrecht- 
un.ic IX (')fen, \Yeil atitleren Zwecken dienend, gegeniiber zuerhalten, bietet ein zweiter von uns ausgearbeiteter 
den) S t o c I< s:c:lien SctiieBofen, besonders was Isolierung Ofen die Moglichkeit, das Kontaktrohr an den ver- 
wid :1u toiii:itis(ahe 'I'einperaturregelung anbelangt, einige schiedenen Stellen auf verschieden hohe Teinperatur 
Vortt.ile iiufH-cisen, so wollen wir sie an dieser Stelle konstant zu halten. Die Bufieren Mafie und die iibrige 
I~esc.Iirc:il~eii. W ir verwenden die 6Ien in verschiedenen Einrichtung sind dieselben wie beim oben beschriebenen 
Ausl iihru npsfornien. Ofen. Der Block ist jedoch in 10 Segmente geteilt, die 

- .  I{ I oc  ko I en.  Der Ofen besteht aus einem dick- 
w u i i l  igeiil zyl i ndris;chen A1 uniiniumblock von 80 mm 

tr;il(.ii 1301111iiig von2lmm licliter Weite. UnidieTem- 
p e w  fur 7.11 nie:sen,isf auMerdeni eine. durchdieganze 
Liinqe dc~il%xlrcs gekende 8 m m  weite Bohruilg \ or- 
]1nn(l(>ll. ~ ~ ' p ~ i ~ n t l i c ] i  fiir die Ten1peraturkonstanz des untereinander durch Asbest isoliert sind. Jedes Segment 
I~llllliiliillrribloclres :luf der gnnzen ],gnge ist die Art der wird von eineni besonders regulierbaren Mikrobrenner 
W ~ i r ; ~ i ( , i ~ ~ , l i ~ r ~ i i i ~ .  I)or Block ist \.on allen Seiten mit belieizt, alle diese Mikrobrenner werden von eineni 
] ) i n t i j l n i t s t ( , i l l i , j i  L1j11gt!hen. Insbesondere sind die beiden gemeinschaftliches Rohr mit Gas versorgt. Die Gas- 
Ejldlhn (1,'s ~ i l ~ ) c l t e s  niit solchen Stpinen isoliert, so daiJ zufuhr zu diesem Rohr 1aDt sich mit Hilfe der gleichen 
nucl! i l l  clicsei. Kicbtung der Warmeabflufi gehemmt ist. Temperaturregelung wie beim Blockofen konstant 

halten. Der Ofen ermogliclit beispielsweise, 
in  eineni Hohr verschiedene Kontakte hinter- 
einander anzuwenden und jeden auf seine 
optimale Temperatur zu beheizen, oder einen 
Kontakt auf verschiedene Stellen verschieden 
hoch zu erhitzen. Selbstverstandlich konnen 
die Mikrobrenner auch so eingestellt werden, 
dai3 die Temperatur an allen Segmenten die 
gleiche ist. Beziiglich Einzelheiten vergleiche 

Ikswt?r bcwiilir t haben sich in unserem Institut (Abb. 2.) 

iiuBt.reni Durchniesser, 5011mm Lange niit einer Zen- . .  .. 

&b& 

- 

-- . @-. Zahi  1\11 rvilie crweltcii LH1Jt. L)cr Ofen, der eine Temperatur 
yon 240'' Iiaben sollt e, zeigte folgende Temperaturver- I 

leiluiig: Y39,9, Y139,0, 230,7, 210,3, 240,0, 240,1, 240,1, 239,6, 
239,'.!". Die t~inzeliien Teniperaturen wurden in Ab- Die Ofen werden von tler Firma Andreas IIofer, Miilheitn- 
stiinden von 5 3  211 50 nim gemessen, wobei die erste und 
letztt '1'c.niI)ei~aturaiigabe sich auf Punkte bezieht, die *) Uekanntlich wird diese Temperaturregelung voin L < n w  

Kullrq 

meterstand beeinfluflt, ist aber sonst sehr geriau. 1 Ztschr. Elektroc~liern. 18, 153 [lEG']. 

Dorr-Ciegenstrom-Dekantation. 
Von DipbIng. H. TIEDEMANN. 

In ,,FlieDarbeit" besteht heute ein Teil. der Ratio- 
aufpetauchter Begriff ist die Dorr-Gegenstrom-Dekan- nalisierung. Insbesondere Iafit sie sich auch in der 
tat ion, die lwi vielen anorganischen Prozessen eine chemischen Industrie anwenden, wo es sich tatslchlich 
ro11.ge Umiiiilzung der bisherigen alten Arbeits- um ein Fliefien von Flussigkeiten und Schlammen 
nicttiotlen betleutet. Auf der diesjaihrigen Achema in handeln kann und wo z. B. Arbeitsgange vollig konti- 
Esst-n wurdeii zuin ersten Male in Deutschland Dorr- 
Appirntv :iuf einer Ausstellung in1 Betrieb vorgefiihrt, In einer solchen kontinuierlichen Produktion sind 
uni ihre ,\rbeitsweise uiid ihre Anwendungsmoglich- nur Filtriermethoden brauchbar, die ebenfalls kon- 
lteiten zu dernonstrictren. tinuierlich arbeiten, daher das Streben nach Ausschal- 

Ein in dcr chemischen Praxis seit einiger Zeit neu 

nuierlich gestaltet werden konnen. 
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tung der intermittierend arbeitenden und vlel Hand- 
arbeit erfordernden Filterpressen. 

Oft handelt es sich nun aber um das Filtrieren von 
Schlammen, die in stark verdiinntem Zustand anfallen, 
so dad ein Filtrieren auf kontinuierlichen Filtern, wenn 
es uberhaupt durchfiihrbar ist, sehr grofle Filterflachen 
bedingen und dadurch unwirtschaftlich werden wiirde. 
In solchen Fallen ist Eindicken vor dem Filtrieren ein 
unbedingtes Erfordernis gewarden. 

Es handelt sich hier schliefllich nur um die Ober- 
tragung alter Laboratoriumspraxis auf den Grofibetrieb. 
Im Laboratorium ladt man vor dem Filtrieren einer 
Fallung absitzeh, dekantiert dann und bringt schliedlich 

Stand der Dorr-Gesellschaft duf  der Achema V 

den Niederschlag auf das Filter. Denselben Vorgang 
finden wir im Grofibetrieb mit kontinuierlich arbeitender 
Apparatur wieder. Der dunne Schlamm gelangt zu- 
nachst in einen Dorr-Eindicker. Dieser dekantiert kon- 
tinuierlich den grodten Teil der in ihm enthaltenen 
Flussigkeit und liefert andererseits einen Dickschlamm, 
der im allgenieinen nicht mehr als 50-6096 Feuchtigkeit 
enthalt, so dad er eiff ideales Aufgabegut fur ein 
Trommelfilter darstellt. 

Als Beispiele seien genannt die Filtration von Ton- 
erdehydrat, Hlanc fixe und Lithopone. 

Bei den meisten von diesen und ahnlichen Pro- 
dukten tritt als zweites Problem die Frage der Aus- 
waschung auf. Selten ladt sich diese in genugender 
Form auf den1 Trommelfilter vornehmen, indem man 
dabei Mntterlauge und Waschlauge getrennt halt. In den 
weitaus meisten Fallen ist die Natur des Niederschlages 
und damit des gebildeten Filterkuchens so, dad eine aus- 
reichende Auswaschung auf dem Filter nicht erzielt 
werden lrann. 

Man kann hier wieder einen Vergleich mit der 
1,aboratoriuinsarbeit ziehen. Bei verhaltnismadig kleinen 
und kornigen Niederschlagen bringt man diese nach dem 
Dekantieren auf das Filter und wascht auf diesem aus. 
Bei grol3en Mengen voluminoser Niederschlage versagt 
diese Methode. Man mud dekantieren, dann im Becher- 
glas oder in der Schale mit der Waschflussigkeit be- 
handeln, wieder absitzen lassen, dekantieren und diesen 
Vorgang je nach der Art der Fallung ein oder mehrere 
Male wiederholen. 

Genau denselben Vorgang findet man bei der Dorr- 
Gegenstrom-Dekantation im groden als kontinuierliches 
Verfahren ausgebildet wieder. Das auf der Achema 
gezeigte Model1 ei ner solchen Dekantationsanlage ist auf 

der Abbildung gut erkennbar. Kurz definiert besteht 
das Verfahren darin, dad in einer Reihe von Eindickern 
der Niedersehlag durch Absitzenlassen von der Losung 
getrenfit wird. Der eingedickte Schlamm wird vor jeder 
Dekantationsstufe durch eine verdiinntere Losung als die 
in ihm enthaltene auf eine niedrigere Konzentration ge- 
bracht, so dad man in jedem Behalter eine niedrigere 
Konzentration erhalt als im vorangehenden. Der Nie- 
derschlag wird also durch Dekantationsgtnfen im Gegen- 
strom zu der Waschflussigkeit hindurchgefiihrt. 

Beim Auswaschen von NiederschlAgen durch 
wiederholtes Dekantieren konnte man sich zwei 
Grenzfalle denken: einmal den, daD man deli 
Dickschlamm weitestgehend entwassert, um die 
Anzahl der Waschstufen auf ein Minimum zu reduzieren, 
und andererseits den, dad man den Schlamm durch Ab- 
sitzen z, €3. in trichterformigen Behaltern so dunn er- 
halt, d. h. jedesmal so viel Losung in die nachste De- 
kantationsstufe mitnimmt, dad man auderordentlich viel 
Waschstufen zur volligen Auswaschung benotigt. Im 
ersten Falle wurde man Ruhrwerke benotigen, um den 
Schlamm wieder aufzuruhren, man wiirde ihn auch nicht 
mehr mit Pumpen fordern ltonnen, im zweiten wurde 
die Apparatur sehr umfangreich werden. Der hohe Wert 
der Dorr-Gegenstrom-Dekantation liegt dnrin, daD man 
den Schlamm so weitgehend eindickt, daD man mit 
wenigen Waschstufen eine nahezu quantitative Aus- 
waschung erzielt. Andererseits wird aber die Grenze 
der Pumpfahigkeit nicht uberschritten. Der schliealich 
aus der letzten Dekantationsstufe ausgebrachte aus- 
gewaschene Dickschlamm kann leicht auf einem kon- 
tinuierlichen Filter entwiissert werden. Falls er nur 
wertlose Ruckstande enthalt, kann er direkt von dem 
letzten Eindicker auf die Halde gepumpt werden. 

Es liegt auf der Hand, dafl man bei dieser systema- 
tischen Verdrangung der Losung durch die Waschflussig- 
keit eine bedeutend bessere Auswaschung erzielt als in  
der Filterpresse und troizdem eine konzentriertere 
Waschlauge gewinnt. In den meisten Fallen, in denen 
es sich um die Gewinnung der Losung handelt, kann 
diese Waschlauge wieder bei der Untsetzung Ver- 
wendung finden, so dad man nur e i n e  hochkonzen- 
trierte Lauge erhalt. 

Zu diesen chemischen Vorteilen gesellen sich die 
apparativen Vorzuge der ,,FlieiJarbeit". Jede Hand- 
arbeit kommt in Fortfall, ein bis zwei Martn pro Schkh  
uberwachen eine Anlage auch der groaten Abmessungen, 
der Kraftbedarf der auflerordentlich langsam laufenden 
Eindick-Apparaturen ist sehr gering, ebenso der der 
Pumpen, welche die Dicke des jeweils ausgetragenen 
Schlammes regulieren und ihn um eine gcringe Niveau- 
differenz auf die nachste Waschstufe heben. 

Ein weiterer Vorteil liegt in dem durchaus gleich- 
madigen Durchlaufen der Apparatur und damit des Pro- 
zesses, wodurch standig Produkte von hohe r Gleichmadig- 
keit erzielt werden, die leicht verkauflich sind, wenn sie 
Endprodukte darstellen, bzw. oft eine Vcrbilligung des 
folgenden Prozesses ermoglichen, wenn eine Weiter- 
verarbeitung vorgenonimen werden muti  

Die Betrachtung ware nicht vollstandig, wenn nicht 
auch die einer solchen Auswaschanlage vorangehende 
Apparatur kurz gestreift wurde. Wie bereits eingangs 
erwahnt, geht das Streben danach, ein Verfahren von 
Anfang bis zu Ende kontinuierlich auszubilden. Eine 
Kombination zwischen kontinuierlichen und intermittie- 
rendem Betrieb bedingt grode Ausgleichbehalter und 
vermehrte Aufnierksamkeit des Bedieriungspersonals. 
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Meist lafit trotzdem die Gleichmafligkeit des Produktes 
zu wunschen ubrig. Diese Erwagungen fiihrten dazu, 
auch die einer Auswaschung im allgemeinen voran- 
gehende Umsetzung, Fallung oder Laugung ebenfalls 
kontinuierlich auszubilden. Und die Erfahrung hat ge- 
lehrt, dai3 man auf diese Weise eine hohere und stets 
gleichbleibende Ausbeute erhalt. 

Es ist allerdings erforderlich, diese kontinuierliche 
Umsetzung in mehreren Riihrwerken, meist zwei bis 
drei, vorzunehmen, d. h. das nach der Reaktionszeit vor- 
zusehende Volumen auf diese zu verteilen. Bei nur 
einem Ruhrwerk konnten Teile der zur Reaktion ge- 
langenden Ausgangsstoffe den BehiIlter verlassen, ohne 
die erforderliche Zeit in Kontakt gewesen zu sein. Das 
Dorr-Riihrwerk selbst beruht auf dem Prinzip der 
relativen Bewegung der Festteile zur Fliissigkeit, 
wahrend sich in den sonst gebrauchlichen mechanischen 
Ruhrwerken die game Schlammenge in kreisender Be- 
wegung befindet, so dai3 eine tatsachliche Beriihrung der 
festen Teile mit immer neuen Teilen der Lhung  kaum 
stattfindet. 

Eine Fulle von Anwendungsmoglichkeiten ergibt 
sich fiir dieses Verfahren, da es naturgemai3 fur fast 
jeden nassen ProzeB brauchbar ist. Als Beispiele seien 
genaiint die Umsetzung von Tricalciumphosphat mit 
Schwefelsaure zur Herstellung von Phosphorsaure rnit 
Auswaschung des gebildeten Gipsschlammes, die Her- 
stellung VOIL. Natriumchromat, Bariumsulfid, Blanc fixe 
und Lithopone. die Kaustizierung der Soda und die 
Herstellung der Laugen zur Zinkelektrolyse. 

Die Anzahl der erforderlichen Waschstufen richtet 
sich nach der Art des Schlammes, seinem Gehalt an 
Festsubstnnz und nach der Eindickung, die sich erzielen 
11i3t. Bei allen Problemen 1ai3t sich mit 3 bis 7 Ein- 

dickern eine Auswaschung von 9 8 4 9 %  erzielen. Die 
GroDe der einzelnen Eindicker richtet sich nach der 
verlangten Leistung und nach der Absetzgeschwindig- 
keit des Materials. Beides, Groi3e sowie Anzahl der 
Eindicker, laflt sich auf Grund von Versuchen einwand- 
frei festlegen; fiir die meisten Prozesse liegen jedoch 
Erfahrungen aus der Praxis bereits vor. 

Es versteht sich von selbst, dai3 auch alle anderen 
zur Durchfuhrung eines Prozesses erforderlichen Ope- 
rationen, wie Mahlen, Trocknen, Verdampfen usw., nach 
MBglichkeit kontinuierlich vorgenommen werden. 

Wie in der Erzaufbereitung allgemein, findet auch 
in der chemischen Industrie neuerdings vielfach die 
Naavermahlung Anwendung, so z. B. fur gebrannte Litho- 
pone und fur andere Mineralfarben. Verwendet man 
bei der Trockenvermahlung zur Erzielung eines Pro- 
duktes von gleichmai3iger Feinheit die Windsichtung, so 
ergibt sich dieselbe Notwendigkeit einer Klassierung 
bei der kontinuierlichen Nai3vermahlung. Hier hat der 
Dorr-Klassierer weite Verbreitung gefunden. Seine 
Aufgabe ist die gleiche, wie die der Windsichtung: Aus- 
schaltung des noch nicht geniigend zerkleinerten Mate- 
rials und Riickfuhrung desselben in die M a l e  zur 
weiteren Vermahlung. Es ergibt sich bei dieser Ar- 
beitsweise eine schnellere Durchfuhrung des Materials 
durch die Miihle, dadurch gr6i3ere Leistung bei wesent- 
lich verringertem Kraftbedarf und ein Mahlprodukt von 
gleichmai3iger Feinheit, das frei von Oberkorn, jedoch 
auch nicht ubermahlen ist. Derselbe Effekt liif3t sich 
naturlich auch mit Sieben erreichen, doch stellen sich 
diese im Betrieb wesentlich teurer, besonders, wenn es 
sich um grof3e Feinheiten handelt. Ein kleines Model1 
eines Dorr-Klassierers wurde auf der Achema V im 
Betrieb vorgeftihrt. 

Ein neuer universeller Dialysator. 
Von E. LESCHE, Dresden. 

(Mitteilung aus dem Laboratorium fur Kolloidchemie der Technischen Hochsrhule Dresden.) 

I)er von (; r a h a m konstruierte Dialysator besteht 
hekarintlich aus einem beiderseitig offenem Glaszylinder, 
dessen untere ijffnung durch eine halbdurchllssige Mem- 
brano verschlossen werden kann. Diese Anordnung wird 
in eiri genugendes Quantum Waschflussigkeit gehangen; 
das Kolloid, das sich im Zylinder befindet, lafit nun 
Elektrolyt durch die Scheidewand diffundieren, bis alle 
Konzentrationsunterschiede uberall im Dialysator aus- 
geglichen sind. Will man nun die Reinigung weiter 
fortsetzen, so mut3 die Waschflussigkeit erneuert werden. 
Der Apparat arbeitet also diskontinuierlich, und Dialyse 
erfordert daher geraume Zeit. Man gelangt erheblich 
schneller zum Ziele, wenn man das Aubengefai3 des 
Dialysators dauernd von Waschmittel durchstrijmen lafit, 
da ja die Elekrolytdiffusion um so starker ist, je grofier 
der Konzentrationsunterschied zwischen der Innen- und 
Aui3enflussigkeit ist. Weiterhin kann die Wirkung noch 
dadurch gesteigert werden, dai3 man moglichst groi3e 
Beruhrungsfliichen zwischen Kolloid und Waschfltissig- 
keit schafft. Es wurden daher in der Folgezeit Dialysier- 
beutel und -Schlauche aus semipermeablen Stoffen her- 
gestellt. - Vor der Dialyse mussen diese Membranen 
unbedingt ausgewaschen werden, bis iiberall die Leit- 
fahigkeit des unbenutzten Waschmittels nachweisbar ist. 
Beachtet man das nicht, so konnen unter Umstanden die 
von der Scheidewand abgegebenen Ionen auf das Kolloid 
einwirken und Reaktionen hervorrufen, ja sogar eine 
Flockung herbeifuhren. Eine frisch hergestellte Membran 
- am geeignetsten sind nach unseren Erfahrungen 

solche aus Cellulosederivateninsbesondere aus Kollodium 
- unterliegt im Waschmitteb einer Veranderung; zu- 
nichst tritt Quellung ein; zugleich werden die Poren der 
Scheidewand enger. Nach einiger Zeit jedoch ist Ent: 
quellung, also PorenvergroBerung, feststellbar. Im 
letzten Falle tritt Oberfliichenverkleinerung ein; es wird 
somit ein Teil der ursprunglich adsorbierten Ionen ab- 
gegeben. Das macht sich durch ein Ansteigen der Leit- 
fahigkeit bemerkbar. Schliei3lich sinkt diese immer 
mehr und strebt einem konstanten Endwerte zu. Die so 
gereinigte Membran besitzt eine grofie Festigkeit und 
hohe Lebensdauer. Oberdies ist es mijglich, Kollodium- 
diaphragmen in den verschiedensten Formen herzu- 
stellen. Verandert man aui3erdem noch die Konzentration 
der Kollodiumlosung, so lassen sich Membranen von den 
mannigfaltigsten Porenweiten gewinnen; auch die 
Trocknungsdauer ist hierbei von ausschlaggebender Be- 
deutungi). 

Leider haften diesen Kollodiumfiltern zwei Mange1 
an: erstens tritt wahrend der Dialyse eine besonders 
starke Osmose gegen die Innenflussigkeit ein; dieser 
Volumenvermehrung ist bei der Konstruktion des Dialy- 
sators Rechnung zu tragen. Zweitens sind Kollodium- 
membranen nur bei Teniperaturen unter 40° zu ge- 
brauchen, da  sie bei noch hoherer Erwarmung zu 

1) B i l t z  u. V e g e s a c k ,  Ztschr. physikal. Chem. 68, 
357 fi. [1909]; 73, 481 if. [1910]. C o t t o n  u. M o u t o n ,  Les 
ultramicroscopes, S. 117 if. (Paris 1906). 
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