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~ Neue Erfahruhgen in}der.Feihreinigung}
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Im, Auge unseper Entwioklungsarbeiten uber die Felnrelnlgung des
'Synthesegases sind wir in Sohwarzhelde zu einer Erkenntnis ge- f
“1angt die schon heute vorgetragen werden soll, obwohl sie in ;
- mancher Hinsicht experlmentell und betriebllch noch nioht ausge-
_reift erscheint.

Wir haben gefunden, dass durch Vergrdsserung des Porenvolumens |
der Felnrelnlgermaesen von etwa 50 % guf etwa 70 % eine weaent~ f
lich bessere Herausnehme des organlschen Schwefels erzwungen o
- werden kann als bisher und zweitens, dass dieser erhdhte Rei- -
nLgungseffekt bereits beli Temperaturen elntritt die im Mittel
60 - 70° ¢ tiefer liegen als bei Verwendung der bisher ﬁbliohen .
: Relnlgungsmasse. o

Wir mussen allerdings betonen, dass sioh unsere Erfahrungen Zu=
nachst nur auf den orgenischen Schwefel im Schwarzheider Synthe~
segas be21ehen, das bekenntlich aus Braunkohlenbriketts in Kbp-;
pers- und Didier-Anlagen hergestellt, durch Elektrofllter ente-.
‘staubt, in|einer Trockenreinigung von HpS befreit und schlieﬁ« |
lich feingTrelnigt w1rd. o

Bei einem Gesamtschwefelgehalt von O, 5 bis 0 8 % in der Braun—‘4*
kohle, von dem etwa 50 = 60 % als fliichtiger Schwefel vorl:.egen,~jj
enthilt unser Synthesegas vor der Felnrelnigung noch etwe,. 2 5 -uf

3,5 gr. org+5chwefe1/1oo . R

Vergllchen mit anderen Synﬁhesewerken ist dzeser Gehalt an oxm
- ganischen Schwefel nlcht hoch, doch ist selne Zusummensetzung:'i
~ aehr mannlgfaltig. | o

‘Neben Schwefelkohlenetoff und Mercaptanen 31nd elne Anzahl aror?;
'matlsche S hwefelverbindungen nachgew;esen,worden, wie Thio-1§5}
| phen,*Tﬁg pﬁten, ferner wissen wir, dass noch -ein nennenewer-?f
~ ter Anteil an Restschwefel vorliegt dessen Konstitutionxun'e-fi}
ket ist.. o o e
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Hinzu kommt, dass unser Synthesegas Kbndensate enthhlt, deren
Anwesenheit die Felnreinigung erschwert. - | |

Unter diesen Verhaltnlssen war es bei Verwendung der blsher ge-‘
brauchllchen Reinigungsmasse nicht mdglich, Werte unter 0, 2 gT.
org.Schwefel/lOO m3 Synthesegas mit der wunschenswerten Stetig-s
kelt im Betriebe zu errelchen.- |

[} .

Diese Tatsache war der Anlass zu einer grossen Anzshl von La--
“borastoriums~ und Betriebsversuchen, bei denen sber ins Gewicht -
fallende Verbesserungen nicht erzielt werden konnten.v_ |

’ Llnen Hinweis auf einen. moglichen Erfolg erhielten . wir erst, als
‘wir anlésslich elnes Vergleicheversuches mit grobkorniger Masse,
Korndurchmesser etwa 10 mm, und mit feinkornlger Messe, Korne
durchmesser etwa 2 mm, das Fel nkorn niéher untersuchten.

Hlerbel fanden wir, dass durch die Zerkleinerung des Grobkorns,;
auf etwa 1/5 seines Durchmessers nicht nur emne, sondern zwe1
~Eigenschaften geiniert worden waren, neben der Oberflache war
auch ‘das Porenvoxumep um 10 % dngestlegen. .

Wir wussten also zunichst nicht worauf die bessere Reinigunéa-'
~wirkung des Feinkorns, die sich bei dem oben erwdhnten Versuch
 ergeben hatte, zuruckzufuhren war. B |

Bei dem nunmehr elnsetzenden umfangreichen Uhtersuchungen uber:
Fragen der Por031tat sahen wir beld, dass eine mbglichst hohe 1
Porogitédt dex Massen fur die Feinreinlgung von aueschlaggeben~“
der Bedeutung wer.

Bevor die Hefétellun -derartiger hochpmbser Massen beschrieben f

~wird, muss suf zwei Tatsachen hingewiesen‘werden°‘

1.) Trocknet maxn Lautamasse mit 50 % Wasser, also. dae Ausganga-;*
- material fur die Herstellung unserer Felnrelnlgermasse, bis
“auf einen Wassergehalt von ca. 4 -0 % herunter, 80 erhdlt

‘men durchgiéingig ein Korn mit einer Porositax von 80 - 85 %,T

2, ) stellt men aus ‘der glelchen Lautamesse Felnreinigermassen h
-her, 1ndem men nach dem bisher ﬁblichen Verfahren nasee Lau~

tamasse mit kalzinlerter Soda mmscht, so erhalt man duroh- ;
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gingig ein Korn mit einer lrosltat von nur 45 - 50 %, hodhe
atens aber 55 % . -

Es muaste daher ein'neuer Weg gesucht Werden, u d*esen Verluat
an Porositat zu vermeiden, bzw. auf ein ertragliohes Mess zu.be—¥
-schrﬁnken. o

;_\.

Dle Lautwmasse selbst nit einer Pordsitat von 80 %'zeigte vel
Femnreinigervernuchen im Leboratorium vorziigliche Resultate, .
doch’ erschien zunéichst ihre Verwendung im Betriebe nioht rat-“'r

. pam, da die Pestigkeit ihres Korns bel 80 % Porositit nur

1,7 kg/cm. betrigh, ferner weil ihr Alkaligehalt zu klein' ist
. bzw. zu stark sohwankt, er liegt in den Grenzen von 2 = 12 %,
| meisbens aber bei etwa 5 = 8 %e S -

Um also Feinreinigermassen mit definierten hoheren Alkaligehal- |
ten und mit festerem Korn zu erhalten, waren wir gezwungen, Leu~
tamasseo mit Soda‘zu miachen. . o~

- Wurde hierbei, wie bieher blich, feinkbrnige kalzinlerte Soda~?
in eine'Lautamasse mit 50 - 60 % Wagser eingetragen und dle Mi~
 schung geriihrt, so trat als Folge ‘der Reaktion gwischen Soda undf
.Wasser eine betrachtliche Warmetbnnng auf, die Mischuag nohm
_elne breilg bis trOpfbar~f1ﬁ381ge Konsistenz en, das kbrnige Ge-
'fuge der Lautamasse ging weitgehend verloren, die Por081ﬁéi

sank am 30 %. | ~ ‘

Vermeldet men dagogen pei der Herstellung der Feinreinigernasse
das Auftreten des breiifen baw. des trcyfbarwflussigen Zuetandee;
~ der Soda—Lautamasse~Mischung, 80 gaingt es sehr 1eicht, Massen j»
‘mit Porositéten von 7z.B. 70 % 2w erzeugen. Hierzu ist nnr not- |
- wendig, die Resktion der kalzinierten Sode mit dem Wasser der |
:.Lautamasse einzuschranken. o o o : | |

‘Dles erd n-einfacher Welse errelcht, wenn man die Soda vor-_?“'
her q; einer passenden Menge vorgetrockneter Lautamasse mlenht,;

o also "verdinnt und erst dann mit der restllchen naéqen Masse e
zusammenbring‘t . o
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Man kenn z.B. w1e folgt verfahren°

100 kg Lautamasse mit einem Alkaligehalt von 2% und einem Was-'4
sergehalt von 50 % werden.getailt Teil I wird getrocknet, mlt |
cle 5 kg Soda gut gemischt und dann zum Teil II zugegeben.5 |

Die erhaltene krumellge Mlschung, die etwa 25 7/énthalt, wird
durch Besprithen mit Wassernebeln oberflichlich soweit angefeuoh-'
tet, dass sie eine pressfahlge Konsistenz erhdlt, dann mittels -
einer Flugelpresse zur Formgebung durch Slebe gepresst und
schliesslich getrocknet. -

Die. Trooknung erfolgt zweckma831g zwelstufig, 1ndem zunachst bei
60 - 80° C bis zur Erhirtung der lMasse vorgetrocknet und danach
bbl hoherer Temperatur fertig getrocknet wird.

Es resultieren 55 kg Feinreinigermasse mlt ca. 15 % Alkali wd
mindestens 70 % Porositit, deren Kornfestigkeit mit etwa 3 - 4kg/
em® filr den Betrieb ausreichend ist. ‘In diesem Beispiel ist ein
Alkaligehalt von 15 % deshalb erwahnt, weil Versuche ergeben hat-.
~ten, dass Alkaligehalte dieser Grossenordnung die gunstlgsten
sind.-

Die Gegeniiberstellung charakteristischer Kenmzahlen der newen.
Felnrcinlgérmasse-und der fruher hergestcllten Masse erglbt fel— B
gendes Bild:

Sehittte Korn-  Sode~ TFe,0,= PoTo-
gewicht festlgk. gehalt geﬁait sitdt
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. Masse nach dem

frﬁheren’Verfahren | -0;74 6-7kg/cm2 30 % 36 % j-‘SO %
' Masse nach dem - . o | o B
neuenﬂVerfahrbn | 0,5 3-4 " }ﬁA%' 44 % - T0%

- - B R e e 2 b o . o - v

.ADie KbnnZahlen weisen betréchliche Unterschiedé auf. "'.

ur naneren Erlauterung dieser Unterschiede selen hier Zahlen aus
einem Verglechsversuch mlt alter wnd neuer Masse in zwei Be- -
trlebsfelnreinlgern glelcher Bauart genannt.lA |
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Gesamt-Fullung -Alkali als © Eisenals ,
d. Relnlgers Soda berechn. F9203 berechnet
Alte Masse 100,8 to 29,5 %0 36,7 to
Neue Masse 76 " to 12 5 t0. . 33,8 to

e ¢ Wy v < Py v v rn e e— - — e ms e p— ———— — L ——— . GE——

- Bs ist deutlich, dass bei Verwendung der neuen Feinreinlgermasse
- pro Volumenelnhelt des Felnrelnlgers Ersparnisse an Lautamasse
und Soda c;ntreten.

, Dlesen Vorkilen des kleineren Schﬁttgewiohtes und Sodagehaltee
der neuen Masse steht als Nachteil lhre geringere Kornfestig&elt
gegeniber. 3

Auch hier liegen schon einige Zahlen aus Betriebsversuchen vor.
Wir heben zwei Iisenbahnwagen mit hoohporoser Masgse beladen und
wieder-entladen und dabei den Staubanfall von 0 ~ 6 mm Korn-

durchmesser gewogen.

Wir erhielten hierbei 13, 8 % bzw. 17,0 % Staub, bei einem Ver-
gleichsversuch -mit alter Masse unter glwlohen Bcdlngungen g 9
bzw. 8,7 % Staub gleicher Kornérosse.

_ausammengefasst ergibt slch aus den Verglﬁchszahlen Cax bchﬁ%t;'
}guw1chte wnd des Kornzerfalles der Massen, dess mit 1 to ncel
‘poroser Felnrelnlgermasse cae 20 % mehr Felnrelnlgerraum gefulLJ
- werden kann als frither. »

Die Por031tat der neuen Masse betragt 70 % .h. die dem Gas
bel der Rulnlgung dargeootene inmere’ Oberflache der Tlsenver—
“blndungen ist un ca. 40 % hoher als bel einer Masse mlt einem
Porbnvolumen von nur 50 % |

Es snlelt dabel kelne Rolle, dass die Gesamtelsenmenge 1m Felnwfi

siniger um etwa '8 % niedriger liegt als fruher, da nach wnse-
ren Betriebserfahrungen in Schwarzhelde sich Felnrelnigermassen ‘
inf Mittel nur bis zu 10 % mit Schwefel absattlgen llessen, weil

- cben andere Einflilsse, wie Kohlenstoffabscheidung, Verkrustung'f‘

der Oberfliche durch Kbndensatruokstdnde eto. die Massen vor- , 
ze:tlg unbrauchbar ‘mechten. Die mit den neuen kassen bisher er~:
z¢elten Relnlgungsbrfolge geben dieser Auffassung recht. !

i
|
1
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Bel einem Tabors torlumsversuch tilber 8000 Stds Dauer, bei dem -
Massen mit 50 % und mit 70 % Porenvolumen.bel Slelcher mempe- ,
ratur und Belasung verglichen‘wurden, fanden wir vei der Maese
mit 50 % Porenvolumen einen. Restgehalt von 1, O g org.S/lOO m}
Gas, entsprechend einer Aufarbeitung von 70,0 % des Gesamx-~
schwofels, wihrend die Masse nit einen Porenvolumen von 70 %
den organischen Schwefel zu 96,8 % aufnahm wnd: nur 0,1 gr.org.S/
100 m Gas durchliess. Beide Versuche sind nur mit einem Rei-“’,‘
.nlgungsturm gefahren, eine Veremnfaohung, die wir im L&borato-
rium beim Feststellen dex Brauohbarkeit von Feinrelnlgermaesen
hdufig anwenden. |

sehr bald stellten wir zusdtzlich fest, dess sich derart gute

Relnlgungswirkungen mit der neven lagse auoh bel tieferen Tomw
peraturen erzwingen lassen, als sie bisher bel der Eeinreini-

gung {iblich waren.

Letztere Tetsache ist in mehrfdoher Hinsicht beduutsam}'Es-wird
an Helzgas gespart, die Betrlebsanparatur W1rd gaschont und la-
stige Nebenreaktlonen des Synthesegases werden vermieden, 2 ZeBe
die Kohlenstoffabscheidung die Kondensatneubildung, die blsher
regelmassmg in der Feinreinigung im Temperaturintervall von
4230 - 320 C beobachtet wurden.

Zur Prage der Temperatursenkung bel glsiohzeitiger besserer
Feinreinigung. des Synthesegases seien hier zwel Betrlébsversu~
che mltgetellt die zwar noch nicht abveschlossen 81nd, aber
doch schon aufschlussrelche Zahlen ergeben haben. |

Bei cinem Vergleichsversuch mit alter und neuer Masse wurden |
iiber eine uaufzelt wn bisher 100 Tagen folgende Durchschnittso
temperaturen und Durchschnlttsschwefelwerte ermlttelt. n

Bl der Masse I mlt 50 % Por051tat betrug die Durchschnitts- ]
temperatur 200° C im A-Turm und 187° 0 im B-Turm, bei der neu~
en Masse II nur 164 ¢ im A-Turm und 158° c im.B-Turm. Trotzdem
{w1ren bei gleicher Belastung 1nd Gasbeschaffenheit die durch~
schnittlichen Schwefelwerte 0,21 gr/100: P hlnter der Messe I
wnd nur O 09 gn/lOO m3 nlnter der Mass II, e o @,A/fu
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Zum ersten Male gelang es dami§ in Schwarzheide, Du,chuhnltts-
| schwefelwerte unter 0;1 g:/loo m} Gas im.Betriebe ZQ erre:chen.,

 Noch deutllcher wird dle Uoerlegenneit der neuen Masge bei ei~
_nen BetriebaversuGh jingeren Datums, beil dem,aln Felnreiniger- |
system bei’ g0° ¢ angefehren wuxde, also b91 einer Wi 6% 100 ¢
tieferen Temperatur als hisher #blich.

!

Nach einer Laufzeit von 23 Tegen betrug der bisher hoghste
Schwefelwert im gereinigten Synthese~Gas 0,11 gr/100 m3, derf |
Durchscnittssohwefelwert nur O, 06 gn/lOO m3, die Durchschnitts-vf
temperaturen im A~ baw, B-Turm 87 ¢ baw, 81° Co S

"Lelder kann iber dicsen Versuch, der insbesonders dle hohe Ak-

tivitdt der neuen Masse zeigen soll, nur iber eine Betriebs--
zeit von 23 Tegen berichtet werden, doch sind die hier genanna»,

fen Zehlen schon sehr aufschlussreich. | - :

Wir wissen, dass noch wesentlich mehr Méterial geéammOIt WO

~ den muss, ehe ein endgiltiges Urtell iber die neue Peinreini-
germagse moglich ist, doch zeichnen sich Fortsohrltte bereits

eindeutig &b, 80 dass die begriindete Hoffaung besteht, die

[Schwefelwerte im Schwarzheider Synthese-Gas mit der neéuen Masae
“guf Partialdrucke zu senken, die fur den Synthese—Kontakt -

. gchadlich sind. - -

Die Anfrage Ritters, ob schon diese hochporosen Mesgen zur
‘Reinigung eines Gases mit hohem Schwefelgehalt verwendet wur--"
de, wird verneint. Doch sind Versuche bei Lutzkendorf 1m Gange,
iiber die sber noch nlcht berichtet werden kann.

. Fiisst fragt en, ob wahrend des Betrlebes der Abrieb der neuen
Masse nicht bedeutend néher ist als bel der normalen Masse ZOe
" mal doch die Kbrnfestigkeit niedriger angegeben‘w1rd. Der Ab-"
rieb ist wohl hhex, doch haben sich hleraus keine uchwierig-
keiten filr den Betrreb ergében. | SR |

~Auf Braunee Frage wird die Belastung eines mit neuer Masse ge=
fﬁllten Aggregates als normel d.h. mit 14~15000 m}/h und der o

”,"9 =
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Sauerstoffzusatz mit 0,4 Vol% vor der Fe;preinivung angegeben.
Dieser Sauerstoffzusatz ist in schwexrzheide notwendzg;obwohl E
0,2 = 043 % geuerstoff nach der Peinreinigung im Smnthesegss
verbleiben. Ein Binfluse dieser Sauerstoffmengen auf den Syn-‘
thesekontakt ist nicht veobachtet worden. In dchwarzhelde wur- .
de bei Kleinversuchen Pestgestellt, dass nur Sauerstoffgehalte )
von iber 0,5 % soh#dlich eind, Diese Beobachtungen decken sich
‘mit dem Versuchsergebnigsen der'Ohemischen Werke, Essengr,Stein;!

kohle und Ruhrbenzin,

‘Schwenke tellt mit dass zur;Zeit eine A.K.-Anlage Zur Vor=
reinigung des Synthesegases vor der Feinreinigung el seinem
Werke aufgestellt wird, und daes zum Jehresende wahrscheinlich
schon Erfahrungen dber diese Vorrmlnléung yorliegen werden. |
- Schwenke fragt en, ob die Aufstellung einer A.K.,-Anloge zur
Entfernung der Kbndensatanteile im Synthesegas in Schwarzheide
~ noch peabeichtigt 1s%e Hochsohwender verneint dies, da die
jetzt erreichte Schwefelreinheit diese Frage nicht mehy 80 k-
tuell erscheinen 1#sst, wie sie vor cini@er Zeit noch war. -
Feisst fragt gn, ob sich an den Kondensatverhaltnissen im,Syn~.
thesegas von Schwarzhelde durch die Verwendung der neuen Masse'
etwas geandert nabe . Pranachke glaubt eine Verringerung fost- -
gtellen zu kbnnen, doch gind die Untersuohungen hlerhber noch f
im Genge. ks ist beabs1ohtigt hierﬁber spater elngehend zu'be- 
riéhten. | - | - | -

Martin fregt en, ob in den beiden Tirmen ‘eines Feinrelnigersy-I
| stenes hochportse Masse oder im ersten Turn noch normale Masse
und im 2. Turme die neue Masse eingesetat werden soll, und - ob |
die neue Masse wesentlich teuerer in ihren Gestehungskosten L
ist. Hochschwender and Edlmer erkliren hierzu, dogs eine zwel=
stufige Fehrweise nich vorgesehen ist, und dass uber dise wirt-
sohaftllche Jeite jetzt noch ke1ne bindenden Angaben gemacht
|  werden konnen. Bs wird gber hervorgehoben, dass etwalge hbhere
| Herstellungskoet@n und eine Verteuerung gurch die geringerer _,
;_Buladungsmoglxchkemten einmal durch den geringeren Sodagehalt
‘und gum andern durch Einsparung von Heizgae aufgrund der nie-i
drigeren Betriebstemperaturen auageglichen, wenn nlcht ﬁber— .

‘troffen werden. - ~ o
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Grimme hat festgestellt daes beim FPehren der Feinreinigung mit
den iiblichen gauerstoffzusdtzen der Schwefel als Natriumeulfat |
‘gebunden wird. Er glaubt deher, dass bei einem geringeren Na~-
triumkabonatzusatz zu der neuen Masse, die Aufsattigungsgrenze
der Messe niedriger liegen muss. In.schwarzheide ist bis :Je'bzt
die Aufsattigungsgrenze der Masse wnter diesem Gesichtspunkt
noch nicht festgestellts

Lispmenn glaubt, 8598 das verschiedenartige Verhalten mgncher-,
Peinreinigersysteme auf Ungleichmdselgkeiten 4n der Peinreiniger-
nasse suriickzufilhren sinda Vor allem wurden gchwenkangen in der
Porositdt fostgestellt, Martin erklart diese Sohwankungen duroh
die wechselnde Beschaffenheit der als Ausgangsmaterial‘dienen— |
de -Luxmesse, die VO allem in ihrer Fouchtigkeit bel der heute
nur mdglichen Lagerung im Preien stark schwankt,’Eine ﬁberprﬁ-
fung dieser Frage wird zugesagt. |

Yeitenhiller. stellt fest, dass je hoher die Belastung der ein~
zelnen Systeme dauernd gchalten wird, desto besser die volle .
Aufledung der Maqse 0. errelchen ists: |

Kowalsk1 teilt mit, dass bel ucbaffgotsch d1e Ent;vrnung des or-
- ganischen Schwefels (15 g/100 m3 Synthesegas) big auf 0,1 -
0.15 g/100 m> gut gelingt, wobel die vollstundige Absattigung -
der Masse erreicht wird. Auch hier glaubt men an eineBindung i
des Schwefels an das Natrlumkabﬁnat. "Eine Bindung an das Eisen
konnte nicht festgestellt werden. | '

.~ Die Anfrege Weitenhlllera, ob dle hoohpordse Masee auch an an-.
dere Werke geliefert werdepkenn, wird vernent, de im Rehmen des

Lieferprogrammes die ganze Produktion bis wenlgsténe Jahresende
verteilt ist. Nach diesen Programm.wird das Werk Bﬁtzkendorf
‘als fremdes Verk allein be11efert. Martin regt an bel der nﬁch-
sten Arbeitstagung ilber den Fortgang der Versuche bei Schwarz-
heide und. Tittzkendorf eingehend zu berlohten.

-



