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- ® Problematik:
- Sauerstoffhaltige Verunreinigungen im Prozessgas

m Ziel:
- Bereitstellung von definiertem Prozessgas
(Acetylen)

m Vorgehensweise:

- Bestimmung der Nebenbestandteile
Einfluss des Losungsmittels untersuchen
Aufbau Gasanalytik

Optimierungspotentiale ermitteln
Bereitstellen von Prozessgasen
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® Messung der Verunreinigungen aus
der Produktionsanlage

® Messung der Verunreinigung in den
Acetylenflaschen
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= Carbidverfahren (Hydrolyse)
CaC, + 2H,0 — C,H, + Ca(OH),
* Niederdruckentwickler

= 750 m bar Uberdurck
* Temperatur Entwickler 50 -70 °C

= Ausbeute
» 260 — 300 | C,H, / kg CaC,
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= Verunreinigungen im Rohacetylen
» Organische Verbindungen
» Anorganische Verbindungen

» Wasserdamptf
= Stickstoff

= Reinigung
= Gaswascher
* Trocknung und Abscheider
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Prodiilonszinlzle)s

' m Messdauer: 3 Tage

B Messintervalle: 20 min

® Angaben In Vol.-%
O2/Ar | N2 |Methan| Ethan | Ethen |Feuchtigkeit

MIN 0.001] 0.024| 0.003| 0.001| 0.0001 0.007
MAX 0.018] 0.235| 0.024| 0.006| 0.0004 0.022
Mittelwert [ 0.003| 0.069( 0.006( 0.003( 0.0002 0.016
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= Typische Verunreinigungen aus dem

Carbid

— Schwefel-Phosphorverbindungen
— Nicht nachweisbar
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OQ/AF Ng CH4 CQH6 CQH4 Aceton
Min 0O 0.04 0.002 0.0008 0 0.57

Max 0.052 1.24* 0.24 0.0043 0.0001 0.95
Mittelwert 0.02 0.398 0.066 0.0023 0.00004 0.8

B 15 Flaschen mit je 3 Messungen pro Flasche

B Spuren an CO, und Verunreinigungen aus Aceton
B Taupunkt des Acetylens: -32 °C (0,03 Vol.-%)

B Acetylenanteil 97,5 — 99,2 Vol.-%

B “Neuflasche, Erstbefullung
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= Flaschenblindel mit Inhalt 12 x 8,75 kg

Acetonaustrag Min
Acetonaustrag Max

Gesamt Mittelwert

Biindel a 12 Flaschen a 50 | (8,75 kg) =
Dichte Acetylen =
Austrag an Aceton im Schnitt=

1 kg
9 kg

2.53 kg

95.54 ms3
1.099 kg/m3
0.0265 kg/m3
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| - m Qualitit des Acetylens aus Produktionsanlage
entspricht der bisherigen Spezifikation
— Acetylen-Gehalt 99,9 Vol.-% (Mittelwert)

B Anreicherung der Verunreinigungen im Gasraum
der Flasche
— Acetylen-Gehalt 98,8 Vol.-% (Mittelwert)

B Vorgeschichte der Flaschen
— Restmengen?
— Verunreinigungen?
— Acetonqualitat?
B Spezielle Vorbereitung von Neuflaschen

=>nstallation einer Analytik zur Qualitatskontrolle
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= Hauptverunreinigung:
Losungsmittel Aceton
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Laborapparatur
Prozessgas N Sl Entlastung
(Entnahme aus '
Flasche) |

Analyse Aceton
Varian GC 3800



VeSS en
o ANegtor<ogrizarrirziiorn

s F(j r 20 10 0 % Fibrad70% Fibrad50% Fibrad30% Fibrad20%




VeSS en
car NeaitgrikorZariirziior

¢44751/h ®W4621/h +6921/h m™M9351/h ¢ 1008,181/h @100 I/h




Vearelalof Aczion Uge Dyl




G. Baumann - 04.12.2007 / Seite 16

Folgartscr)
I

. HHauptproblem: Aceton
— Acetongehalt abhangig von Temperatur

— Acetongehalt abhangig von der Entnahmemenge
bzw. dem Fullgrad der Flasche

=» DMF (N,N-Dimethylformamid)

— Vortell
m geringerer Dampfdruck
m geringerer Losungsmittelaustrag

— Nachtell:
m schlechteres Losungsverhalten des Acetylens im DMF
m vermutlich reproduktionstoxisch (CMR-Stoff)
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= Feuchtemessung

— Online Taupunkt Messgerat
— Keramischer Sensor zur Bestimmung der
Feuchtigkeit

m Kontinuierliche Messung der Produktionsanlage
m Messung von Einzelflaschen
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= Messung von O,, N,, CH,

— Verwendung von vorhandenem Micro-GC
m 2 Modul-MicroGC mit Micro-TCD
m 10m Molsiebsaule 5A (02, N2, CH4)
m 10m PPQ-Saule (KWs und CO2)

— Messung von Einzelflaschen
— Messung der Produktionsanlage
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= Reinigung des Acetylens von Aceton
mittels Gasfilter ergebnislos

®m \erwendetes Model: WIT T-Gasfilter
625/PN16 - Filterfeinheit: 40 pum

® Anwendung flr Schutz vor Schmutz
und Kondensat
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m Acetylen aus der Anlage enthalt sehr
geringe Mengen an storenden
Parameter bzgl. Aufkohlung

®m Absenkung der Feuchte mittels
Kaltefalle und Abscheider

m Prozesssteuerung durch Einbindung
der Sauerstoft/Stickstoff-Messung
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'® Reduktion der Verunreinigungen moglich
® Permanente Prozesslberwachung

m Definierte Entnahmebedingungen
- Fullgrad
- Temperatur
- Volumenstrom
m Auswahl des geeigneten Losungsmittels

= DMF
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