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uber die urfahrungsaustauschs1tzung im Rhelngarten Homberg
am 6,Dezember 1937 = 9 Uhr.
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Anwesend die Herren: DBuse

Dannefelser | {

Grimme - Rheinpreussen
Kolbel '

Striiwe

Jung

Klein o

Miller-Lucanus  Ruhland
- 9teinbrecher ~

Wagner

;Braune | Rauxel .
' Drees Schaffgotsch-Benzin_
Comblds : o
Ritter ~ Krupp
Slissespeck B
g;ﬁghaus' Hoesch-Benzin
Lépmann - Chemische Werke
Schwenke Essener Steinkohle

Alberts
Feisst
Gehrke ,
Heckel C ‘
Laube - | Ruhrchemie / Ruhrbenzin
Neweling | -
. Roelen
Schuff

I. Grobreinigung, | o E

Bei Rheinpreussen Wurde%eine Kreislaufregeneration mit erhohter

Gasmenge durchgefuhrt Bei 15-20000 m3 Umwalzgas/Std. dberschritt |

die Gastemperatur trotz rascher Steigerung des Sauerstoffgehal-
tes 33 °¢ nicht, doch war im Umlaufgas S0, nachweisbar, ‘sodass .

trotz der erhohten Gasmenge lokale Tepperaturerhohungen auftre- -

ten miissen., Die Regeneration wurde daraufhin unterbrochen, Bed S

der zweiten ebenfalls mit erhthter Gasmenge durchgefiihrten Re-

-generation wurde dann def Sauerstoffgehalt nur langsam gestel- |
| gert Hlerdurch wurde die Regenerationszeit wieder betrachtllch i
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erhoht, Ein abschliessendes Urteil iiber die WirkSamkeit dieser
Regeneration im besondcren als auch iiber die Avswirkung des grow
sSen Gasumlaufes kann noch nicht gegeben werden. |

- D

Ruhrbenzin berichtet iver die letzte Kreislaufregeneration des
Kastens II. Auch hier wurde S0, nachgewiesen, obwohl die Gas- .
temperatur nicht allzu hoch anstieg und der Sauerstoffverbrauch
selbst bei Steigeruﬁg auf mehrere Prozent normal blieb, Bei der
Wicderinbetriebnahme dieses Kastenskab dieser erhebliche lMengen
von Schwefelwasserstoff und 302 ab., DerSOQ-Gehalt stieg bis auf.
50 g Schwefel/loo mvor der Feinreinigung an, sodass auch in der
Feinreinigung durch Uberlastung Storungen auftraten.

Grimme berichtet iiber dle Bestlmmung des 50, neben Sulfid.'In
Jodlosung mit Thiosulfat nachgeschaltet wird 802 und Schwefel-
wasserstoff oxydiert. Der Jodverbrauch gibt die Gesamtschwefel-
‘menge an, wihrend die Rilcktitration der aus S0, gebildeten Schwe-
felsaure die Menge SO2 ergibt, Durch Differenzierung wird so der.
Schwefelwasserstof fwert erhalten, der nebenbei mit Cadmiumacetat
kontrolliert werden kann, Keine brauchbaren Resultate hat diesc
Methode bei der Ruhrbenzin ergeben. Hier wird der S0,-Gehalt aus
dem mit Jod bestimmten Gesamtschwefel durch Abzug des mit Cad- .
- miumacetat bestimmten Schwefelwasserstoffes ermittelt,

Es wird darauf hingewiesen, dass sowohl die Sauerstoffbestlmmumgnf
in der Grobreinigung als. auch in der Felnrelnlgung durch einen
SO2-Geha1t des Gases gestort Werden.

- 1I. Feinreinigung,

Ruhland hat mit cinem mit Pottaschemasse gefullten Feinreiniger
in den ersten 6 Betriebswochen einen bessercn Relnlgungseffekt
als mit normaler Masse erzielt, wdhrend in der spateren Betriebs~
zeit kein wesentlicher Untcrschied sich mehr bemerkbar machte. -
Bei der Inbetrlebnahmc von Ruhland II ergaben sich in der Fein-
reinigung grossere Schwierigkeiten, Nach 10 bis 12 Betrlebstagen
trat bei 2 Aggregaten ein Schwefeldurchschlag bis zu 1 g/100 m3 |
auf. Bei einem Aggrcgat kann das Durohschlagen einer Abdichtung" |
tasse fir das Versagen verantwortlich gemacht werden. Dic Be-
lastung beider Aggregate war mit 15~-20000 m3/Std._normal° Die
<M6glichkeit, dass die hier zur Anwendung gelangte Masse durch
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lange Lagerung an Aktivitét vorloron habe, wird vonseltcn det )
Ruhrchemic dann zurlickgewiesen, wenn die Lagerung einc trockene
war. Ritter h#lt dagegen durch Porritbildung cine Schiédigung boi
langem Lagern fiiy- moglich. Die Mualitat diescr lasse bei'der Ab~
licferung an Ruhland muss deshalb eine genﬁgenﬁe gewescn sein, |
weil aus dem gleichen Herstellungsgange sowohl Rheinpreussen als

quch Reuxcl Feinreinigermasse erhalten habcn,'doren Wirksomkelit
keinen Grund zur Beanstandung ergab.

Eine Behebung dieser Schwierigkeiten in Ruhland glaubt man durch
folgende Fahrweise 2u errcichen: Dic Spaltung desorganischen ’
Schwofeis_und die Bindung an die lMasse sollen getrénnt werden.
Der 1. Turm soll bei erhéhter Temperatur unter Wasserdampfzugabe
in Abwesenheit von Saucrstoff dio>Aufspaltung dcs organischen
Schwefels in scnwefclwasserstoff moglichst® yeitgehend durchfithren,
wihrend im 2, Turm bei niedrigeren mppperaturen nach saucrstoff-
zugabe die schwefelwasscrstoffbiRdung durchgefithrt werden soll,

Im crsten Turm sollen Temperaturen von 300—40000 erreicht werden,
wobei als Voraussetzungvangenommén,wird, dags das Eisen der
Reinigungsmasse als Sulfid odcr in andérer fiir die KohlenoxydUm—,:
setzung inaktiver Porm vorlicgt. Der zweite Turm wirde bei‘Zoowa
250°Q gefahren werden.- Vorversuche zu dicser Fahrweise ergeben,

- dasg der organische gehwefel im Ruhlédnder Syntheségas nach dem
ersten rurm bis auf 0,5 g/100 m3 sufgespalten werden kann. |

Betricberfahrungen iiber diesc Fahrweisé liegen noch nicht ver. -

Peisst weist dareuf hin, dass cin nohcr Wesserdempfzusafz ebenso
wie Sauorstoff'die;Umwandlung des organisqhen'Schwefels storen -
kann, - |

Dic Aufsittigung der in Ruhland bei cinem Durchschlag von 0;5 g/
100 m3 ausser Betrieb genommenen Pottaschemasse betrug im Turm o
l'bei-einer'Endtemperatur von 27000 6%, Der gleiche Wert Wurde
ébcnfal%s bei Pottaschemassc bei der Ruhbenzin an System IT fest-
gestellt. Warum’dieses System schon bel dicser Aufséttigung nicht
nehr weit genug reinigte, konnte auch durch die nachtragliche o
Untorsuchung des Turmes nicht aufgeklért werden, Die Tatsache,
dass als crstgeschalteter Turm cin bei der ersten Fahrperidde |
als zweiter geschalteter Turm verwcndet wurde, kﬁnnte’das'raSChé'
Nachlassen des‘gesamtpn reprogatos erklaren, zumal, da bei dieser
. 4.
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Schaltweise und bei Sauerstoffzugabe vor a, wie in Holten beobach-

tet, der organische Schwefel nur zu 50% im ersten Turm aufgespal-
~ten und cntfernt wird,  d.h, durch diese Fahrweise wird von_Anbes1

ginn an der zweite Turm, der bisher als Regerve- oder Nachreini--
gung tdtig war, durch den organischen Schwefel stark beansprucht.‘

Rhclnpreusson' Vonseiten Rheinprcussen wird erklart dass nach ae
hicer durchgofuhrten Versuchen der Sauerstoffeinfluss auf die Bine

aung des Schwefolwasserstoffes grosser ist als der Wasserdampf- ‘
einfluss,

In Ruhland hat dic Untorsuchung des von dor Felnrolnigung nlcht
cntfernten Schwefels crgeben, dass dieser rd. O y3~0,4 g/100 m3
betragende Restgchalt zu Y3 olef1nischer, Zu elneqweiteren Drit- ]
tel paraffinischer und zum letzton Drittel aromatlschor und naph-
thenlschor Natur ist.

Wagner’mochte grundsitzlich die Frage gaklért haben,‘welche
- Schwefelgehalte eine bemerkenswerte Aktivitdtsschiddigung des

Kontaktes hervorrufen. Eine eindeutige Antwort hlerauf kann auf
Grund der Betricbserfahrungen nicht gegeben werden, denn Vergle1~

che zwischen der Lebensdauer der Kontakte der I. und II. Stufe
- lassen vororst keine allgemeingiiltigen Riickschliisse zu. In Labor-

versuchen hat Ruhland gezeigt, dass die im dortigen Synthesegas

enthaltenen Verunrcinigungen die Akt1v1tat und Lebensdauver des |

Kontaktes becinflusscn. Wird hicr das Synthesegas mit Aktlvkohle‘”

nachgereinigt, so tritt cine deutliche Verbesserung der Aktivitit

und Lebensdaucr ein., In Holten konnte mit Aktivkohle~Nachreini-
- gung keine Verbesscerung erzielt werden, Bei beiden Werken haben
Kleinversuche, bei denen Schwefclkohlenstoff oder Tthphen dem
Synthtsegas zugesetzt wurde, je nach Hohe des Zusatzes starke
Kontaktschadlgungen gezelgt )

Roclen wolst darauf hin, dass der friijher angegebene Reinheltsgrad
von 0,2 g Schwefel/ 100 m3 Synthesegas nicht dureh experimentelle
Befunde, sondern allein dadurch bedingt war, dass eine welterge-
‘hende Reinigung nicht zu erreichen war, d.h. die technisch mog-
lichstgeringe Schddigungsursache wurde als Mass eingesetzt,

AMllgemein diirfte auf Grund der heutigen Erfahrungen eine.zahlené |
méssige Festlegung der Schwefelwerte nicht méglich sein, da auch] 
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andcere Verunrcinigungen filr cine Akt1v1tatsm1ndcrung des Kontak-
tes verantwortlich zu machen sind. Ts ist also nur méglich, filr
'Jodes oynthescgas der cinzelnen Yerke zahlenmassig Werte filr Schf-
fel und anderc schddliche Stoffe festzulegen.

Ruhland hat mit 3 hintercinandergeschalteten Reinigertiirmen sélet 
bei Temperaturerhdhung vor Turm 3 seinen Restschwefelgehalt
(043 = 0,5 g/100 m3) nicht erniedrigen kbnnen,

Rauxel reinigt heute noch mit dem bei niedrigerer Temperatur ge-

fahregen Nachreiniger von O 4 - 0,6 g Schwefel auf unter 0,2 g/
100 m”,

Allgemein wird vorgeschlagen, den Staubanteil beim Einfiillen in .

die Reiniger méglichst gering zu halten, um einen gleichmissigen

Gasdurchgang zu 2rrzielen, Die Verwendung eines kleinen Kornes

- bletet nach Versuchen, dic frither schon durchgefiihrt wurden, keinen

Vorteil, dagegen steigen die Widerstinde in der Feinreinigung.
Line Wiederverarbeitung des Staubes ist nicht moglich, da mit dem -

Staubzusatz zur Frischmasse dic Porositit der Feinreinigermasse

und damit auch ihre Wirksamkeit absinkt. |

III. Ofcnhaus.

ontaktqpalltat
‘Rheinpreussen beurteilt die Kontaktlicferungen in der letzten Zelt
als glcichbleibend gut mit sehr hoher Anfangsaktivitdt, Versuchse
kontakte, dic dort im Labor hergestellisind, zeigen diéSe hohe
. Anfangsakt1v1tat nicht, dagegen aber eine langere Lebensdaver,

Ruhland Die fualitit der Kontakte ist, vom Betrleb ,aus gesehen,
zufriedenstellend und besser als die der im Sommer gelleferten.
Die Laborpriifungen zelgen sehr gute Akt1v1taten, die aber im Be-_

trieb nicht ganz errelcht werden.
}

Rauxel: ist mit der Aktivitdt zufrieden, doch muss eine Verlinge-
- rung der Lebensdauver angestrebt werden. Dies versucht man~hier'
durch weniger rasches Hochfahren der einzelnen Ofen, ohne aber
hiermit einen Irfolg erzielt zu haben,'Was»an Lebensdauer gewonnen
iwird, geht durch eine geringere Ausbeute bei den‘niedrigeren
Temperaturen verloren; |

gggg_fragt an, ob die im Sommer gelieferten 4 sehr hbchaktiven
Kontakte, die eine lange ILebensdauver éufwiesen, sich in ihrer
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Hersfellung von den heute gelieferten unterscheidena Diese Frége
ist von der Luhrchemie untersucht und Gehrke erklirt, dass eine
“nderung der Herstellungsbedlngungen nicht eingetreten ist, E1n
Unters schiedbei zwei der 4 Kontakte liegt in der Verwendung der |
Kieselgur "S 11" anstelle der Kieselgur "120", Diese Gur weist’ o
nur bis;0,6 ~ 1,0% sdureldsliche Bestandteile gegen 3-5 % der Gur =
120" auf, Auch liegt der Schwefelgehalt, der als 804 vorliegt, |
mit 0,02 ~ 0,05 % tiefer als augenblicklich. Die Cobalt- und -
Thoriumlosungen, die in diesem Falle zur Fdllung gelangtén, waren -
regenerierte Losungen ausgebrauchter Kontakte. Ihr°Calciumgehalt
war etwas hoher als er zurzeit ist, doch diirfte weder die Ver- |
wendung anderer Kieselgur noch dieser erhohte Ca101umgehalt nach
Ansicht von Gehrke von Einfluss sein. Aus der gleichen Herstellung
hat Rauxel Kontsktmasse ethalten, die eine normale Aktivitat
aufwies ~ ' | Eine eingehende Priifung dieser‘Massen (K.-Nr.'loB__?
. lo4 A) wird von Rauxel vorgenommen und iiber deren Ergebnis
Mitteilung gemacht.

Jung fragt an, ob nicht durch die Art der Uberpriifung bedingt

die Anfangsaktivitdat deér Kontakte zu hoch gezticktet wurde, ohne |

- dass die Lebendauer glelchzeltlg eine Erhohung. erfuhra Die augen-»f_
‘blickliche Uberpriifung, die durchschn1tt1lch {iber 300~400 Stundén

ausgedehnt wird, miisste mindestens teilweise durch eine Prufung

| der Lebensdaver ersetzt werdens Bs wird vereinbart, die Aktlvi-,

tatspriifung auf 150-200 Stunden zu verkiirzen, um Ofen frei zu |

- bekommen, in denen ein Bruchteil der Produktion auf seine Lebens~

dauer untersucht wird, Sowohl vonseiten der Katorfabrik als auch

vom Forschungslabor wird eine besondere Beriicksichtigung der

" Daveraktivitit zugesagt, womit nicht gesagt Werden.soll, dass

nicht auch bisher alles getan wurde, was die Aktivitit und Lebens-

dauer des Kontaktes erhﬁhén kdnnte; |

r

- Wagner fragt an, welche Ofenreserven ‘bel der augenblicklichen Le- -

bensdauer der Kontakte notwendig sind, um die Kapazitdt der An~ |

lage sicher zu stellen, Bel Berticksichtigung einer Leb=nsdauver

von 2-3 Monaten und der urfahrungen, die beim Entleeren und

Fiillen der Ofen bisher gemacht wurden, wird elne 10 olge Reserve
der Ofenzahl als sichere Basis anzunehmen. seln. Unter Beriicksich-

| tlgung einer gewissen Brhthung der Lebengﬂaner m1rd eine Resgrve;"

. , -
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von 5-7% auch noch ale geniigend angesehen,

Ofenentleerungen:

‘Neweling berichtet ifber JieSenwicrigkeiten, die beim Entleeren der
fnausgebrauchten Ofenfiillungen in letzter Zeit entstanden gind. Nach |
seiner Ansicht waren olgetrinkte Kontakte, die wihrend des Betrie-
bes nicht mit 01 extrahier? oder beiﬁ Einfiillen nicht eingeschlimmy
vkurden, ohne gohwierigkeiten aus dem Ofen zu entfernen. Diese Rat-
‘sache trifft fur die kohlenséureggtrénkten Kontakte bei der Ruhr-
benzin bislang nicht zu. Hier traten peim Entleeren dieser letzt-
genannten Massen erhebliche genwierigkeiten auf, deren Beseiti~ —
- gung durch irgendwelche Behandlungsarten bisher nicht restlos ge-
- glickt ist. Weder lingere Behandlung mit Wasserstoff bei hoheren
j;Témperaturen noch liangere Trocknung mit Synthesegas bei niedrigen
f,Temperaturen~noch verschiedenartige Behandlungen mit Kohlenwas-—
 serstoffen noch Auskochen der §fen mit Wasser oder Laugelbsung
haben mehr als peilerfolge gebrachb. Vonseiten der Ruhrbenzin
* wird dieses Verhalten der kohlenséuregetrénkten.Kontakte suf den

Zustand der Kornoberflache und den gaubgehalt zuriickgefihrt,

; Von der Katorfabrik wird darauf hingewiesen, dass derAStdubge- 
~ halt, d.h. der Anteil der Korngrosse unter 1 mm im Grinkorn heute
nit 4-6 % geringer ist als or frither war, doch ist eine Exhohung

dieses Staubanteiles bei der Durchfiihrung der Trogreduktion sehr

‘ wahrscheinlich, da hierbei ein mehrmaliges Umfiillen des Kontaktes
notwendig ist. Da nun die letzten s1getrankten Ofenfiillungen eben-
~ fglls schon der Trogreduktion unterworfen wurden, miissten auch
bei diesen Kontakten Entlecrungsschwierigkeiten suftreten. Rhein-
preussen glaubt auch in diescm Falle schlechtere Entleerungen be-
obachtet zu haben, Eine dauernde ﬂberprﬁfung des Staubgehalies, |
vor allem des reduzierten Kontaktes wie auch der KOrnfestigkeit
nuss vorgenommen werden., Allé‘Lizenznehmer sollen ihre Begbachtungen
bei der Entleerung von kohlenséuregetrénkten~Kontakten—~vor allem |
der A-Kontakte - festlegen, damit moglichst bald cine Entschei-
dung getroffen werden kann, ob eine Weiterlieferung dieser Kon-
takte erfolgen soll. T

—

Ruhland soll in den nichsten Tagen vier solcher Ofenfillungen
entleeren und dabei die gleiche Forbehandlung der Ofen anwendern,
wie sie bisher bei den mit 01 getrénkten Kontaktenjdurchgefﬁhrt
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wurde., Dicse Vorbehandlung bestand nur in elner Stelgerung dexr
Ofentpmperatur in den letzten Betrlebstagon auf 205° C.

“Auch bei Kuhlmann traten selbst bei lgetrinkten Kontakten Entlee-

rungsschw1er1gk01ten auf, solange diesc Magse aus rauhem Korn
mit hohem Saubgeﬂalt bestand

Die Anfrage Ritter's, ob bel einem Neubau ein Kurzschluss der Hy-
driergasleitung mit der Entleerung- bzw, Trocknungegasleitung Wun-‘
schenswert ist, wird allgemeln bejaht, Braune empfiehlt bei der
”asuerstoffoehandlung vor dem Entleeren einen so hohen Kohlenoxyd-“
gehalt im Vasserstoff zuzulassen, dass durch diese Kohlenoxydum-
setzung eine Temperatur im: Ofen von selbngehalten werden Kann.,

Wagner hat in Laborversuchen bel'kohlenséuregetrénkten Kontakten
anfangs nur Wasserbildung beobachtet. Diese Erscheinung diirfte

durch eine bei zu raschem Anfahren bedingte Methanblldung erklért
werden.

Kontaktverteilung‘

Im Monat November wurden 62 Ofenfullungen zum Versand gebracht‘
68-Tq Fillungen wird die Produktion im Dezember betragen, wihrend
man fir Januar 1938 mit 90 Ofenfiillungen rechnet. Fiir den Monat
Dezember wérden fir 2/3 der neugelieferten Kontakte ausgebrauchte
alte Ofenfullungen zurlickgenommen, Die Lieferung von klassiertem -
Korn soll in den ndchsten Tagen beginnen, nachdem gewisse Schwierig-
kelten, die bisher bei der Siebung auftraten, beseitigt sind. Wah-
rend die Siebfraktion 1-2 mm nur 5+10 % {berkorn aufwies, waren
der Fraktion 2-3 mm noch 15~20 % 1-2 mm Korn zugemischt. Dine bes-
sere Fraktlonlerung wird angestrebt.

u Versuchszwecken stehen in den nichsten 2 Wochen drei Ofenfil-
lungen mit Magnesium-Misch—Iontakt zur Verfligung. Bine Fiilllung -
ubernlmmt Ruhland, wahrend d1e beiden anderen Fullungen zur Ruhr-
benz1n gehen; da weder Rauxel noch Rhelnpreussen Zur genauen Uber-v
prifung dlese Kontakte iibernehmen ktnnen. |

Die Koutako»c*uellung erfolgt nach lolgendem Schliissel:

Ruhland 40%
Rheinpr. 20%
Rauxel 20%
Ruhrbenzin 20%
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Grimme weist darauf hin, dass fiip Rheinpreussen diese prozentusle
Verteilurg nicht eingehalten wurde, Line Uberpriifung dieser Frage

auch fiir die anderen Lizenznehmer wird von der Ruhrchemie zugesagt§
die Ubermittlung der Verzugszahlen soll schriftlich erfolgen,

Die nichste Erfahrungsaustauschsitzung findet am Freitag, demf7. ,
Januar 1938 in Holten statt, Hier sollen die mit der Wasserstoff-
zwischenbelebung gemachten Erfahrungen besonders besprochen wer-

den. Die einzelnen Werke sollen hierzu moglichst ihre gesamten
Unterlagen beibringeny |

gez, Feisst



