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B.  Technische Versuche in {liissiger Phase in Oppau und Leuna.

Des "Olkreesleufverfahren."”

Bericht
des Hermn Dr. Fritz Winkler vorgetragen
in_ Dudwigshafen am 3. November 1938.

Nachdem in langjahriger Arbeit bet der 1. C. Farben-industrie A.
G.geeignete Katalysatoren auf der Grundlage des Bisens entwichelt worden
waren, wurde 1934 die Problem der Synthese in fliissigem Medium mit dem
Ziel, eine branchbare technische 16sung zu finden, in Angriff genommen. Diese
Arbeiten haben einen raschen und erfolgreichen Fortgeng genommen. Fiir
Frucke von 100 at und main sind die wesentlichen technischen Einzelheiten in
Halbtechnischem Versuchsbetrieb (Tageserzengung 0.25 t) in den Jihren 1935

bis 1937 ausgearbeitet worden.

Das Verfahren ist auch bei mittleren Drucken von 15 20 at ohne wesentliche
Anderung durchfiihrber.
1.} Arbeitsweise und Appartur. (Siete Abb. 1.)

Nachdem sich die Arheiten mit stiickigem, im Reaktionsofen fest
angeordnetem Kontakt als durchfiihrben erwiesen bat, wurd des Verfahren auf
dieser Grundlage entwickelt, da sich hiermit gegeniiber den Arbeiten mit in Ol
suspendiertem Kontakt eine wesentliche Vereinfachung ergibt. Als
Syntheseofen fur die Hochdruckversuche wurde ein atehender Hochdruckofen
von 120 mm @ lichter Weite und 6 m Hohe verwendiet. Der Ofen hatte

keinerlel Einbeuten, aufler einem zentralen Rohr mit den Thermoelmenten.

Der Freie Ofenraum wird mit Kontakt voligefullt. Das Synthesegas
durchlduft im Gleichstrom mit dem Kreislaufol den Reaktionsofen (S)
von unten nach oben. Das den Ofen verlassen de heiBle Ol un dGas gibt

in einem Wirmeaustauscher (R) seine
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Die Schmelzkuchen wieden auf Stucke von 8 - 12 mm
zerkleinert, und der Kontakt wird mit Wasserstoff bei 450 - 700° (bei

den 100 at Grollveneuchen zumeist ber 650°) reduziert.

3.) Die Umsetzung.

Es die Reduktion des Kohlenoxyden vorwiegend unter
Kohlensaurebildung veriduft, eine fiir ole Umsetzung zweckmafig mit
einem Frischgas gearbeitet, welches ein CO : H,-Verhdlmis 45 : 55
bie 55 : 45 aufweist. Die Umsetzung kann aber auch mit

Wasserstoffreicheren Gasen furchgefiihit werden.

Die Umsetzung wird zumseit so gefuhrt, dafi in einem
Ofandurchgung 50% des im Frischgas enthaltenen CO + H2 umgesetzt

werden.

Des die 1.Stufe verlassends Endgas muf3 daber entweder in einer 2.
Sture v4llib umgesetzt werden Oler, gegebenenfalls nach einer

Zwischenreinigung von Kohlensiure, im Kreisleuf zurichgefiihrt werden.

Je 1 m3 umgesetzes CO + H2 werden erhalten:

a) bezogen auf | m CO + H (15°, 735 mm)

68 ¢ H;O

375 gCO-
25 gC (Cy)
23 g Gasol (GCy
54 g Benzin bis 200° siedend
48 g Ol und feste Kohlenwasserstoffe iiber 200° siedent. 133g

8 g Alkohle



b) bezogen aufl ot CO + H? (0°, 760 mm)

74 ¢ H,0

409 g CO»
28g Cy ()
25 g Gasol C3Cy
61 g Benzin bis 200° siedend
52 g Ol und feste Kohlenwasserstoffe iiber 200° siedend. 147g

9 g Alkohle

Aus 2’ CO + H® werien nach der 2. Stufe 1.25 m® Endgas erhalten etwa
von der Zusammensetzung.

16% CO»
3% OHy
81% CO+ H»

Wenn mit einem Frischgas CO + H2 = 50 : 50 bis 55 : 45 georbeitet wird,
enthilt das Endgas das nicht umgesetzte CO + H2 wieder im selben
Verhiltnis sid das Frischgas.

4.} Kreislaufol.

Als Kreislauft] wird das bei der Synthese selbet erneugte Ol
verwendet.

Der Siederbereich des Kreislaufoles wird durch die
Kondensationstemperatur in Abscheider (A) in gewinschtem Sinne reguliert.

Als typisches Beispiel fiir den Siederbereich des Kreislaufoles sei folgendes

angefiihrt:
Es sieden bis 100° 5Vol %
von 100 " 150° 15"
150 " 200° 1&g "
200 " 250° 14 "
" 250 " 300° 13

iber 300° 35
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menge kann die reaktion mit str auf ien gew?nschten

Umsetgungsgrad und auf dei gew?nschten ? Temperatur gehalten werden.

Die Olumlaufnegen windigmit der Felnstung des Ofens gesteigert.

Bet einer Beistung von 40 kg Gesamtprodukt pro Tag im 60-Liters
Ofen werten 550-750 Liter Ol je Stunde umgepumpt.

5.) Synthesetemperaturen.

Die Synthesetemperaturen sind von der Belastung des Ofens, des

Durch Olkrackung eintreten, sodaf die asnheute insbesondere an fliissigen
Produkten sinkt.

Gearheitet wurde je nach den Arbeitsbedingungen bei 270 - 360°.

6.) Leistung,

Im 60-Liter-Hochdruckofen wurden bei einem Arbeitsdruck von 100
at je Tag 240 kg Gesamtiprodukt (Gasol + Benzin + Ol + Paraffin + Alkohol)
erzeugt. Damit wurde eine Leistung von 160 g je Liter Offenraum -

Kontraktraum und Stunde erzielt.
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