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2, Referat: Dr. Sauber, Brabag Schwarzheide;
tiver /die Anwendung von Kreislauf bei
der Normaldruck-Synthese,

Elnleltung'

Betriebsversuche mit Restgasruckfuhrung sind in Schwarzheide
1937 begonnen worden und bis neute unter verschiedenen Gesichts-
punkten fortgefuhrt worden. Im Laboratorium haben wir erst spé-
+ter solche Versuche aufgenommen,

Die Veranlassung war besonders ‘durch folgende Uberlegungen
gegeben: ,
1. Wollte man sehen, tb eine erhohte tato-Lelstung der Ofen

und eine gunstgge Verschiebung der 7usammensetzung der
Prim#rprodukte durch Kreislauf zu erreichen ist. Durch die

| Restgasruckfuhrung konnen némlich folgende Hauptwirkungen
auf den Reaktlonsablauf im Ofen er21elt werdens

a) eine Verringerung der Verweilzeit der Reaktlonsprodukte
im Qfen durch besohleunlgte Abscheidung, .

b) eine gleichmdssigere Reaktion des Kontaktes im Ofen und
damit gleichmissigere Warmeentwicklung 1m Ofen. Als Fole |
ge. hierzu erhoffte man -

2. eine Senkung der relativen Gasbildung, also dpr Bildung

von Methen und Kohlendioxyd.

3, bestand begrindete Aussicht, daB die erhthte Gasumwdlzung
im Ofen rein mechanisch und infolge Partlaldrucksekkung

" eine Verminderung der Paraffinstapelung im Kontaks herbei-
fiihren wiirde. Der Kontakt sollte s8lso unter diesen Bedin-
gungen gleichmassiger arbeiten und weniger oft Hydrierung
oder Ex@raktion bendtigen. | |

I Ergebnlsse aus dem Betrieb:
Der Restgaskrelslauf kann entsprechend dem AusmaB der in

den Kreislauf eingeschalteten Kondensationseinrichtungen
in folgende 3 Hauptfélle eingeteilt werden: o o
' ' - 2 o




383

- 2 -

1, Im Kreislauf wird mogllchst alles. Reaktlonswasser, 01,
 Benzin und Gasol abgeschieden. Das YeiBt, euBer der Wasser-
kithlung muB8 noch eine A-Koh1e~ oder eine Tlefkuhl~Anlage
vorhanden sein.

.2, Man verzichtet auf die A~Koh1e- oder Tlefkuhl-Anlage im
" Kreislauf und arbeitet nur mit Wasserkiihlung, die ‘einen
‘ groBen Teil des Reaktlonswassers und einen gerlngeren Teil
der schweren Kohlenwasserstoffe abscheidet.

3, Im 3.Palle is% hinter dem Ofen nur ein Helﬁgasumwalzge-z
bvlase. Die Krelslauffahrwelse dient hier dem Zweck der
gleichmafBigeren Verteilung der Reaktlon tiber den Ofen und
der Verdiinnung des Synthesegases beim Eintritt in den Ofen.

In Schwarzhelde wurde bisher am ausfuhrllchsten Fall 1 unter -
sucht. Die Versuche wurden an einzelnen Betriebstfen vorgenoms
men und von August - Névember 1939 wurde sogar der gesamte Be~
ftrieb Schwarzheide I im Kreislauf gefahren. Bel den Versuclen
mit Finzeldfen wurde meistens ein zweiter Ofen zum Verglelch
éin Normalsynthese gefahren. B R

‘Betrachtet man ein System mit Restgasruckfuhrung und vergleicht
“es mit der normalen einstufigen Fahrwelse, sn ist es zweckmaBig,

(sich folgendes vor Augen zu halten:

}Was der Restgaskrelslauf fpr Wlfkungen hat, gei zundchst auBer
_Acht gelassen, wichtig ist, daB in das System, wie in einen
gewshnlichen Ofen Sy-Gas hlnelngeschicht wird: und hinter der
Abscheidung ein Restgas abgeht. Der Krelslaufofen verhalt 81ch
aleo in dieser Hinsieht nicht anders als ein normaler Ofen.
Erh&lt er hohe Beaufschlagung, so arbeitet er weniger h?ch auf,
als wenn er niedrig. beaufschlagt wird. Welchen EinfluB -hierbei
das Rucklauf—verhaltnls guf den Umsatz bzw. die Gasmengenkon—
4raktion hat, sei anhand der Tabelle 1 aufgezeigt.
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. Tabelle 1.

Anderung der Svstemkontraktlon be1 konstanter Belastung

( 1 000 Nm%/h) und verschledenem Rucklauf (Ofen 58}.

JDatun . Zeit Riicklauf i.% .= Ofen-antf. ' System~
R . d.Sy-Gas-Men—~ % i.Kreis- Kontr. %
i.,ﬁ' — A ge_ lauf _ -
;24.10.37’ 12-24 321 13,5 43,4
125410437 0-24 23 19 . 445

10439

bei 500‘m3/h Belastung.

(29.=30. , DR . »
10.37 12-12 350 TS - ohd

Aus der Tabelle ist zu erkennen, daB der Ofen sich, nahezu 80
verhlelt daB er bel gegebener Belastung anndhernd dieselbe
Lelstung gab und es ihm einerlei war, ob die Umwdlzung zwischen
100 und 300 % sich dnderte. Dies gilt jedoch nur kurzzeitig,
denn bei langen TLaufen miissen sich selbstversténdlich infolge
der AuSW1rkungen Unterschiede zeigen. Auf eine Belastungsan-
derung reaglerte der Ofen wie e1n normaler sofort und sehr |
stark. - | L o

In verschiedenen Dauerversuchen sollten nun die Unterschlede
zwischen nermaler Synthese und - der mit Restgaskrelslauf mit
Aktlvkohleanlageylm Krelslauf festgestellt werden. Hier sei
das Versuchs—Ergebnls mit ‘den Ofen 59 und 60 von Jenuar - Ma1
1939 angefilhrt.
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‘Tabelle 2.
0fen 59 Ofen 60

Laufzeit in Stunden 2 684 2 679

Eﬁ Temperatur . . S 185,30 S 1861 |
Qﬁ Sy-Gas Belastung N3/t Co/h 1 116 (990 Ofen) 1 178 (1087
_ | A - 0fen)
Rilcklauf in % der Sy—Gas Menge 0 . 40,8
Regenerationen | 4 H 2 H.1 Bx

4 (0-Gesamt-Umsatz % | 60,5 18,4

0 CH,-Bildung i.% d.umges.CO 17,1 - 16,8

f C0,~Bildung 1.% d.umges.CO 6,7 84
R.Z. Ausbeuten tato/t Kobaltgeh. e
F1.P.P. ohne Gasol L 2,02 2’3éff1

{édukte gewonnen.

§ Der Versuch hat also ergeben, GaB in der relatlven Gasbildung
fduroh den Kreislauf keine nennenswerte Verrlngerung beobachtet
gfwerden konnte, daB aber bei gleicher Belastung eine hohere Gas- |
i{aufarbeltung und als Folge daven eine hdhere Raumzeltausbeute
@erzielt wurde. Bei dem Versuch wurden tiber 10 % mehr Fliissigpro-

]1In neueren Betrlebsversuchen, die aber nooh nicut. abgeschlossen
;sind, wird der Vergleich genaver und scharfer durchgefiihrt.

Wahrend im Verglelchsversuch zwischen den ﬁfen 59 und 60 fiir.den

Pall der Krelslaufsynthese kein wesentllcher Unterschled in der

Kohlendloxyd-und Mothenbildung zu beohachten war, ergab der GroB-
versuch mlt dem Betrieb Schwarzhelde I ein etwas anderes Resultat.

Bei den Krelslaufversuchen mlt den Betrleb Sohwarzhelde I konnte f_

 bei der Normalbelastung vin etwa 900 Nms/ t Co/h nur ein Rucklauf
von 27 % der Frlschgasmenﬂe bewerkstelligt werden. Unter dlesen '
'Beding ungen ergab der Verﬂlelch der Bllanzen zweier Dekadenab-v

schnitte folgendes Hauptergebnls.

a) Senkung der Methanbildung von 12 auf 10 % des umgesetzten co,'=

wahrend die 002 Bildung unverandert blleb

b) Stelgerung des CO-Umsatzes von T8 auf 84 % und *anmmﬂnhan- ._
~gend der tatﬂ—Lelstung von 2, 19 auf 2 36 fur f1u551ge Primar-,

l

produkte.
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In zwei spateren Dekﬁdenabschnltten wurde die Systembelastung7
700 bzw.. 760 Nm3 herabgesetzt wedurch es moglich war, den
'Rucklauf guf 41 bzw. 42 % zu erhdhen. In diesen Abschnltten
stieg die Ausbeute und der (0-Umsatz naturllch an vnd d1e N
tato-Lelstung gank etwas ab., Wesentllch War, daB nun elne
merkliche Verminderung der COQ—Blldung auftrat d1e von 7,5
:.auf45—55%ab¢-elo |

Verglelche nit den 2-Stufenbetrieb Prgabeﬂ - die glelche
gspezifische Ausbeuuu (ca. 124 - 126 g f1. Primirprodukte je m3Q 
Idealgas chne Gasol) jedoch ein wertvolleres Restgas fur die
2. Stufe, wegen der gerlngeren Gasbildung. R

,Hinsiohtlllh der Zusammensetzung der Produkte kannte aus den'5'
Betnebsversucnen noch kein abschlleBendes Urteil gewonnen
werden, denn die beobachteten Verschiebungen im Siedecharak—

ter der Flilssigprodukte waren gerlng

Dle blsher durchgefuhrten Labﬁrkrelslaufversuche gestatten,
noch elnige 1nteressante Erganzungen zu geben.

Es sollen einige Benbachtungen aus elnem Dauerversuoh mit
‘“felnstgereinigtem Betriebsgas mit 100 % Restgasrhckfuhrung
nitgeteilt werden. Dieser Versuch lauft z.2t. rund 3 000 Be~
 triebsstunden mit 2 Jwischenextraktionen nach 1 548 und |

2 500 Stunden mit ﬂ-Belastung 900 Nm3.

Im 1. Laufabschnitt im. Temp. Berel°h 185 - 191 wurde folgen~ -
de Leistung erzielt: | ,

{
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Tabelle 3.

7

Leufzeit Betr.St.
Ofen Temp °C
~ p Sy-Gas Menge

1 543

185 - 191

947 Nm 3t Co/Std. |

Restgasriicklauf i. p 4. Sy-Gas-Menge | 95-%
y: Co-Umsatz | 83%
# CH,-Bildung 1.% d.umges. 0O 136
B co -Blldung i, % d. unges. 0o 1 %

Experlmentelle Ausbeute en fl.

70 =

120- g/m> Jd.-Gas

2,B. i.% des umzes. CO ‘
Benzin- und Gasolverluste 16 %
i,% des umges., CO

6Xps tato/t Kobalt 2,2

Besonders aufsohluﬁrelch ist der Vergl
verteilung nach Anfall in diesem Kreis

eich der Produkten-
1aufversuch mit einem

gleich langen Abschnitt normaler Synthese.‘

Pabelle 4. .
Produktenmsrtellung in Gew.~% bei Krel

slauf~ und Normalf'

ynthese bei gleicher Temperaturfahrt 185 - 1919,

Kreislauf pooii | Kondensat 1 .KondénSat 2> aus Ofen .
1 54 Std. Wassei . | B _extrahiert

| : - - 86 14 -

Kohlen-W 23,5 75 1,5

normaieij. Reakt.w.»- 95 ?, 5 -

1. 506 Std. - : — ‘

3 Extr., Kehlen- N - 53,5 41 5,5

- Aus der Tabelle 3 geht hervor .

1., daB der Anfall an Kontaktparaffln im Falle des Krelslaufes
beihahe V4 der Mengo ist wie normal. Der Restgas—Krelslauf

macht den Kentakt wesentlich parafflnmarmer

2. Der Kohlenwasserstoffanfall nach Wasserkuhlung ist im Kreis.
lguffall mit 100 % Riicklauf etwa, auf die Halfte zuruckge-;f

gangen, wahrend der Olben21nanfall 1n
(Tlefkuhlung) fast verdﬁppelt wuxrde.

der Knndensation 2
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3. Der Anfall an Reaktlonswasser ist in der Kondensation 4
von 9§ Gew.~% auf 86 % im Kreislauf gefallen und von 5 % aui

14 % in der Kondensatlon 2 angestiegen.

Insgesamt erglbt 51ch, daB die Kondensation 2 also praktisch
die doppelte Lelstung haben muB. Diese Verhaltnlsse verschle- |
ben sich noch weiter, wenn das Rucklaufverhaltnls nooh grofer
wird. - - - % |

 Von den flilssigen Primi¥prbdukten sind in beiden Fillen Pein-
destillationen ausgefilhrt worden, die folgendes Ergebnis-lie-,=‘
ferten: h ‘

In Kreislauf war ein erhthter Gehalt sn Cg-C, -Kohlewasser-
gatoffen vorhanden, die auch olefinreicher waren. Ebenso war

ein erhdhter Gesamtgasolgehalt vorhanden, der aber nloht genau.
angegeben werden kann. Bei den CS~C7-KW lagen im Kreiglauffall
~die Olefingehalte um etwa 10 Einheiten hoher, d h. bei Gehal -
ten von 50, 48 und 41 %, L
Die Folgerungen aus Tabelle 4 lassen interessante Schliisse .
euf die Verhdltnisse bei der Mitteldruck-Synthese zu. Dort

ist ja die Paraffinstapelung im-Kentakt wesentlich haher, |
also auch die Syntheseumsatzhemmung durch die Kentaktbedeckung.
Die Umsatzsteigerung\durchvaeislauf infelge verstédrkter Pa-
: raffinaustragung muB also . hier noch betrichtlicher sein als
bei der drucklosen Synthese. | ¢

- Die HauptW1rkungen der Restgas-Krelslaufsynthese bei Normal-'y
druck 31nd also | ‘ | '

1. eine Umsatzstelgerung der Systeme um etwa 5 - 10 % ohne
wesentliche Anderung der Gasbildung und

, 2. Elnsparungn&on einigen Hydrierungen oder Extraktlonen

 und der dazu notigen Zeit und zussmmenhiéngend damit kon- . -
stantere Ofenlelstung infolge gerlngerer Parafflnversetzung.

Bei Elnfuhrung der Kreislauffahrweise in den mehrstuflgen Be~

trieb empfiehlt es sich, jede Stufe fiir sich im Kreislauf .i'f,

Zu fahren.

Den erhdhten Lelstungen steht ein erhohter Energleaufwand ge-,ﬁ‘

gezé'E,”S.a u:t:e r
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Mﬂxi;n weist darauf hin, dab in Schwarzheide zum érsten’

Mal im Grossbetrle1 a2 Durchfiihrung eines Krelslaufes ver-

sucht wurde. Er fragt an, wie das Sy-Gas und Req+gas aussal
ob die ReaktlonsteWperaturen anders als belm Normalbetrleb

Y

varen., .
Welngartner bemerkt hlerzu Die M150hung aus Frischvas

und Restgas natte 82,5 % 00 + Hyo Tas 00/Hp-Verhdlinis uetrug»-
hier rd. 1 : 1,95; bei 60 % Kontraktinn lag der 00-Gehalt ¢m |
Restgas zwischen 15 und 18 %. Die Ofentemperaturen sind um
3-5° niedriger als veim Normalbetzeb. Wird aber bei den
"gleiohen Temperaturen wie beim Normalbetrieb im Krelslauf
weitergefahren, so erhtht gich der Gasol~ und. der gasformige
Reaktionsanteil, wihrend die Verflilvsigung bis einschliess-

~ lich der C5-Kohlenwasserstoffe geringer wird.

Martln weist auf die zu erwartenden gunutigen Ergeb~ A
nisse bei der Inbetriebnahme der neugefullten Ofen im Kreis-
1auf hin. Er bittet eine weitere Dlskussnon {ilber diesen Vor—
trag bis nach dem nachsten R.eferdtzuruckzustellenr .

3, Referat Dr. Ohme, Hoeschbenzin‘AgGﬁ



