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der grfahrungsaustauschsitzung in Rauxel an 5.Nov.1937 939'
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Anwegend die Herren:

1.Gaserzeugung
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Alberts
PeiBlt
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lNeweling
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Ruhland

Rauxel
Wintershall

Rhuinpreusser

Krupp

Chemisbhe Werke
Essener Steinkohle

Hoesch
Schaffgotsch—Benz1n

1

Ruhrbenzin/Chemie

Nit den iiblichen Anstrichfarben an den heifen Teilen
der Gaserzeugungsanlage wurden allgemein schlechte Srfah-
rungen gemacht, Rauxel empfiehlt, Crackriickstand Zn ver—
suchen, da nach Verdampfung der niedrigsiedenden Bestand-
teile guter Harzuberzug entsteht. Anstelle des Crackruck-,
standes sind auch Teere verwendbar., Klein 1a8% durch die *.
Firma Wiegand, Oberhausen einen Lack unteruuchen, der sich
bei der Reduktion in Harnes fiir Temperaturen bis 400° gut

bewihrt hat.

Inm Skrubberwasser_Vrelslauf wurden Korr051onen an.
den schmiedeeisernen Teilen festgestellt, wahrend die
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guBeisernen Teile einem Angriff besser standhielten.
Rauxel und R einpreuBen halten den Ppy-Vert des Umlaufwas~‘
sers auf rd.7,2 - also nicht sauer. Allgemein wird festge—
stellt, daB die Schwefelgehalte im Umlaufwasser nur Z0 ge-
‘ringen Teilen aus Sulfid bestehen. Rauxel hat, bedingt durch
den hohen Schlammgehalt, starke Korrosionen mit Durchbriichen
.an Pumpenleltungen festgestellt, Ein Betrieb mit schwach
alkalischem Umlaufwasser ergibt nach den blsherlgen Erfah-

- rungen dle geringsten Einwirkungen. g N

II.Grobreinigung | S
Rheinpreussen: Kasten II hat eine Aufladung von 260 265 %
Schwefel und wird augenblicklich zum dritten Male regeneriert
Dlesq dritte Laufzeit schloB mit einer Aufnahme von 1lo % |

~Schwefel wnd einem Wirkungsgrad von 20% ab, Kasten I wurde
in der Zwischenzeit entleert. Die durchschnittliche Beladung
der Masse betrug 44% Schwefel (auf feuchte Masse) und 38%
‘Schwefel (auf trockene Nasse berechnet), Die Anrelcherung 4
in den einzelnen Lagen war sehr unterschiedlich, Sie -
schwankte zwischen 26 und 56%. Allgemein war die Aufladung
am Gaseintritt der einzelnen Lagen am hdchsten, wie auch K
die geraden Lagen eine hohere Aufladung als die ungeraden.

- zeigten, Ein achsen der Masse, teilweise bis zur nichsten
Lage, wurde festgestellt, Dies ist auf die Verarbeitung .

 von reiner Luxmasse zuruckzufuhren. Die Entleerung und -
Neufiillung des Kastens I war in 5Y2 Tagen mit 3 Schichten
zl je 8 Mann durchgefuhrt Eine 4-tigige Regeneration mit -
Steigerung des Sauerstoffgehaltes blS zu rd 5% war dleser
Dntleerung vorausgegangen, /
Ruhrbenzin: Kasten II, der nicht kontlnulerllch regenufi@ro

" wird, hat bis zur 1 Regeneratlon 130 t Schwefel,

" " 2 . " . 60 .t i n und
nooong, " 35 % " gufgenommen.

Nach jeder Regeneratlon war der Abfall auf 50% ‘irkungsgrad
nach immer kiirzerer Zeit elngetreten.

Rauxel: Die Grobreinigung wird nur mit kontinuierlicher Re-
generation betrieben, Kasten 1 hat einen Virkungsgrad von
40%, Kasten II 32%, Kasten III 18%, Kasten I hat bei 31000
m? Stundenbelastung 230-240 t Schwefel bei Durchfiihrung der
18~fachen Schaltung aufgenommen. Dinige Male wurde die
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Durchgangsrichtung gedndert. .

Bei der intleerung cines auf diese Art und Veise betrlebenen
Reinigerkastens wurde eine lMasse mit 48% Schwefel, auf trok-’
kene liagse berechnet, efunden. Da der Entlecrung eine
8-tdgige Regeneration vorausging, war die lasse, die nodh’?%
Wassergehalt besaB, leicht zu entleeren. Bei dem nichsten
auszubauenden Kasten soll 15 Tage regeneriert werden und zwar
mit einem Saverstoffgehalt bis zu 15%, um das Warmwerden der
Masse zu verhindern. Die Regeneration soll nach den hier ge~-
machten EBrfahrungen zuerst mdglichst feucht durchgefiihrt Wer~'
den, da hierbei die Regeneratlon schneller verliuft, Lrst ge-
gen bnde, wenn die Sauerstoffeufnahme gering geworden 1st,-
8011 die Austrocknung deyr liasse vorgenommen werden, Da Rauxel
die Grobrelnlgerkdsten halb elngemauert aufgestellt hat, WUX =
den hier die Husseren Rinder und die obersten Lagen so feucht

vorgefunden, dass ein Zusammenbacken an diesen Stellen eln-.
trat. ” |

Ruhland: Reiniger I hat bei 30000 m> Stundenbelastung und
16-facher’Scha1tung (600 f'Masse) ohne Regeneration 127 t 5
Schwefel aufgenommen, ohne dass ‘der lirkungsgrad unter 95%,'
gesunken wire, wdhrend bei anderen Reinigern in Ruhland

schon nach 20-30 t Schwefelaufnahme deor 1rkungsgrad SO stark
abgesunken war, dass eine negeneratlon notwendlg Wurde. '

Von den einzelnen .erken werden folgende llascen zur Grob-
reinigung benutzt: ' ,
Rubland: ein Tell Luzxmasse und ein Teil Lautanmasse,.

Rauxel: 10-15% ausgebrauchte Teinreinigermasse,

Ruhrbenzin: zwei Teile Luxnasse, ein Teil ausgebrauchte’
Grobreinigermasse. | = .

Rheinpr.:reine Luxmasse.

Rauxel zerkleinert seine ausgebrauchte Feinreinigermasse vor

: . . : . o o : o .
der Zugabe nicht. Die Grob- und Pelnreinigermasse werden nur
durch die Mischmaschine gegeben.

I1II. Teinreinigung.

Ruhland: Das “elnrelnlgeraggre t das mit Pottaschemasse ge-f

fillt und mit Sauerstoffzusatz vor dem 2,Turm versehen 1st,
ist in seiner Reinigungswirkung den anderen Aggregaten auch '
heute noch iiberlegen. Im ersten Monat war nach diesem System
ein Schwefelgehalt von unter 0,3 g/100 m3, im zweiten Monat
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von unter 0,35 /100 m3 festgeutellt wihrend die anderen
Aggregate im glelchen 7eitraum ein stirkeres Nachlassen in der
Re1n1gungsw1rkung zeigten. Die Auiaxbeltungsverhaltnlsse haben
sich in den beiden Turmen_n;cht verindert. Beil der Pottasche-
-~ Fillung wurde nach Turm I1-1,58 Schwefel/lOO m3 gefunden*ww
wihrend bei den mit normaler lasse gefiillten Turmen rd.0,5 &
Schwefel/100 n? nach Turm I feststellbar ist, wobei in beiden
Pillen mit dem glelchen gouerstoffzusatz vor dem 2.Turm ge- |
arbeitet wurde. Die Erhthung des Schwefeldurchbruches nach dem
mit Pottasche gefiillten System um 0,05 g im zweiten Monat
xonnte durch Temperaturerhohung nicht ausgeglichen werden.

Da durch Sauerstoffzugabe in der Grobreinigung die ersten
Tirme der Feinreinigung gauerstoffmengen von rd,.0 ) 1% zugelel-
tet bekamen, wurde, um diese Sauerstoffzugabe aufzuheben und
die Relnlgumgsw1rkung der Systeme beil gaverstoff-freiem Gag
Ab) beobachten, dér gesamte Sauerstoffzusatz vor der Grobrelni-
sung unterlassen. Das Synthesegas trat dann mit 0,03% Sauer-
stoff in die Feinreinigung ein, Der org. Schwefelgehalt nach |
Turm I fiel sofort um 50% ab. Ls wurde =also such hier im Gross-
petrieb festgestellt, dass die Saﬁé&stoffzugabe die Umwandlung
des organlschen gchwefels ungiinstig veeinflusst. Eingehende
GroBversuche hieriiber sind augenblicklich bel dexr Ruhrben21n
im Gange.

| Uber die Lemperaturabhéngig&eit der Feinreinigung kan
: gesagt werden, dass auch bel Pottasche-Fiilllung ein dauernder
guter Relnloungseffekt erst beil Temperaturen von 220- 230" an

3
erzielt wird.

Rhelnpreussen hat Wochenlang im Gegensatz zu den Brfahrungen

von Rulland eine gute Reinigungswirkung bei den mit normaleY
Feinreinigermasse gefiillten Systemen beil Temperaturen von
180-200° testgestellt. |

Ferner hs ben elngehende Versuche inRunhland gezeigt, dass elne
Umsetzung des Synthesegases in der FPeinreinigung vor sich geht,
Binwandfrei ist ein Ansteigen des Kohlensiuregehaltes von
0,5-1,0% und ein Absinken des Kohlenbxyd- und ”assprstoffnchal~
tes festgestellt. Der Methanwert ist immer gleich geblleben...
Die moglichen Arten der Unsetzung werden besprochen, doch kann
keine eindeutige Drklarung gefunden werden,
Ruhrbenzin: Das mit Pottasche gefiillte, aus 2 siebbiirmen bew

- i

stehende Felnrelnlgeraggregat -t bei kontinuierlichem Zusatiz
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‘von rd. 0,2% Saverstoff VOr Turm I und einem %auerstbffgéhalt -
von 0,1% nach Turm I bis zu einer Schwefelbeladung von 5% des
I,Turmes elnwandfrel gearbeltet Doch trat dann ein erhdhter
schwefeldurchbruch ein. Der Turm wurde kalt gefahren und soll.

untersucht werden,
.

Ailgemeln kann gesagt wérden, dass ein Feinreinigersystém'
nach kiirzerem oder lédngerem Stilliegen ohne weiteres wieder
nit gutem irfolg zur Relnlgung benutzt werden kann.'Dlese Fahr-
weise wurde bei der Ruhrbenzin mit Binse tskiibeln schon mehr~
mals durchgefithrt. Bei Slebturmen 1iegen eindeutige Betriebs-
erfahrungen noch nicht vor,

L

Ruhrbenzin und Ruhland haben das Binfahren neugefullter
Pelnrelnlgersysteme mit voller Belastung durchgefiihrt, Das Gas
wurde sofort der Synthese zugefiihrt, da es den gestellten Rein-
»heltsbedlngungen entsprach, Hierdurch ist eine rasche Inbetr1eb~
nahme m0ﬂllch, ohne dass storende Nebenreaktionen feutgestellt

wurden. s | , A -
‘Ruhland hat zeitweise geringe Nenﬁen Cyanwnsserstoff im
Gas vor der Pelnrelnlgung nachgeviesen., Rheinpreussen konnte
nur Spuren, Rauxel und Ruhrbenzin dagegen keinen Cyanwausersvﬁf
finden. Disencarbonyl wurde in Rauxel swischen Feinreinigung .
und Ofenhaus in geringen Mengen festvestellt Bei den anderen !

“lerken soll mlt der glelchen hethode (ammonlakallsches Nethyl-
alkohol/“asserstoffsuperoxyd) dlese Untgrsuohung durchgefuhrt 4

werden. . |
- Ruhland fragt an, ob ein Binfluss des Kohlensaureﬂehaltes
der Synthesegase auf die Reinigungswirkung der lasse festge~
stellt ist. Braune nat Versuche mit Koksgas unter 7usatz von
bis zu 30% Kohlendioxyd .durchgefithrt, ohne eine Verschlech~
terung der RelnlgungSW1rkung feststellen zu koOnnen. Pelﬁt
weist auf Vergleichsversuche mit kohlensidurefreien Wassergas
und solche mit 5 und 20% Lohlensaure hin, die ebenfalls kelne
-, Beeinflussung der ochwefelrelnlgung argaben,

e

Eine Nachreinigung des Jynthesegases nach der Feinrﬁini~)
. gung wurde bei allen Verken teils im Labor, teils im Betrieb
durchgefithrt. Rheinpreussen kann aus seinen Laborversuchen

kein abschliessendes Urteil abgeben. Bei der Ruhrbenzin haben
mehrere Vergleichsversuche, die bis tiber 4000 Betrlebsstunden

ausgedehnt wurden, kelne schadlo'endD iirkung des normal ge-

“reinigten Synthesegases gegeniiber dem P?nhﬁ“re’ﬂlgten Syntpese—
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gas ergebenr is vird darauf h1ngew1esen, dass ~uch die Kon-

-6 - N

taktprifungen fiir die &ontaktxqorlk bis vor kurzer Zeit mit
nicht nachgereinigtem Sythesegas durchgefuhrt yurden.,

Ruhland hat im Labor Unterschiede festgestellt, die wih-
rend der ersten 300 Betriebsstunden rd. 5% dex Kontraktlon aus~ .
machen, sodass mit dem normal gereinigten Synthesegas Kontrak~
~ tionen von 65-63% und mit dem nachgereinigten Synthesegas =~
" solche von 70--68% erreicht wurden. Versuche liber den BinfluB
elner erhdhten Reinigung auf die Lebepsdauer der Kontakte sind
-im Gange. Als im Groﬁbetrieb einem Ofen Aktivkohle vorgeochal-
tet wurde, war kein elndeutlges irgebnis zu erhalten. Der Ofen
zeligte -die gleiche Umsetzung wie andere gute Ofen, | .
Bindeutige Jrgebnisse konnen erst erlangt werden, wenn
durch Mischung zweier Ofenfiillungen ein Ofen mit vorgeschalte-
ter A.,-Fohle und ein zweiter mi% nioht'nachgereinigtem oyn- |
thesegas nebeneinander unter den gleichen Bedingungen und durch
die Kontaktmischung mit dem gleichen Kontakt betriebenfwerdén
K6nnen. Diesen Versuch will Ruhland in der nichsten Zeit durch-
fihren, | B
Allgemein wird darauf h1ngew1esan, dass die Aktivkohle
auch andere Stoffe als die Schwefelverbindungen aus dem Gas
herausnehmen kann, Vielleicht lassen sich hiermit unterschied-
liche Lrgebhnisse, die mit Synthesegas aus Koks und mit Synthe=-
segas qus Kohle erhalten werden, erkliren. Die Kontraktionyer-
hohung beim Laborversuch in Ruhland karxn auch auf die Heraus—
nahme von Gasbeatandtellen (COZ) zurickzufiihren se;n. ‘

Vérsuche iiber die Reinigungswirkung verschiedener Aktiv-
kohlen sind bei Ruhrbenzin und Rheinpreussen im Gange, -

“Allgemein wird festgestellt, dass die grosste Reinheit
des Synthesegases angestrebt werden soll. |
Ofenhaus. | |
| ontaktlleferung Im Konat Oktober sind programmgemdss 55 O*en
fullungen versandt worden., Die Regeneration. von ausgebrauchtem ;
Kontakt konnte aus liaterial- und Bauschwierigkeiten noch nicht
s0 gesteligert werden, wie'es erwiinscht gewesen wire, Im Monat ' 
November wird die Produktion 60-650fenfiillungen betragen. 30«32
Kilbel, das sind BOm, ‘kOnnen zur Regeneratlon zuruckgehen. Die f
Steigerung der Produktion wird S0 erfolgen, dass im Januar 1938
mit einer Lleferung von 90 .0fenfiillungen beotlmut Zu re hnen* ﬂ
ist, Dle-Regeneratlon aus gebrauchter Kontal-tmassen kann nlcht
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Cim glelchen Zeltmass gestelgert werden, doch ist dlerglndeﬁkung
.des Cobaltbedarfes fiir diese. Neuproduktion fiir lange Zelt ge~
sichert, ueltdem Kontakt regeneriert wird, wird darauf geachtet
dass neuhergestellte und regenerlerte Kontaktmassen, soweit es
der Betrieb zuldsst, streng voneinander getrennt zum Versand . ge-
| langen. Den einzclnen Lizenznehmern soll auch rilickwirkend von der
Kontaktfabrik nitgeteilt werden, welche Ofenfullungen aus rege-
neriertem Material hergestellt sind,,damit ein. allgemeiner Vere
gleich dieser und der frisch hergestellten Masse m@glichrist.,
Jung glaubt, dass die Kontaktfabrik in Ruhland im Leufe des Mo-

- nats M8rz 1938 in Betrieb kommt, Fiir die Lieferungen im Novem- .
ber bleibt der glelche Vertellungsschlussel wie blsher ubllch,

in Kraft,

Kontaktqualltat

Rauxel: die Kontaktqualltat 1st glelchm3331g und entsprlcht der

des blsher erhaltenen guten olgetrankten Kontaktes.

Rhelnpreussen schliesst sich mit einem Ausnahmefall diesem Ur-
teil an. Die Lieferung 173 A war, sowohl was. Laborprufung als
auch Verhalten im Betrieb anbelangt, schlechter. Die Untersu~
- chungsbefunde der Ruhrchemie aus den Proben vor dem Versand
lassen dieses Verhalten nicht erkennen, |
Rubrbenzin: Die Kontakte waren in ihrer Aktivitit als gleich- -
messig und gut zu bezeichnen. Bine weitgehende Ubereinstimmung~
zwischen Bctrlobsverhalten und Laboruntersuchung wie festge~
gtellt, ”
Ruhland: Laboruntersuchungen ergaben eine ' zufrledenstellende |
Gleichmissigkeit und Giite. Der Betrieb kann gich diesem Urteil
nicht ganz anschliessen, da zur Breichung der gleichen Aktivi- .
t4t der in letzter Zeit gelieferten Kontakte eine hohereTempe-
‘ratur (19@-192 ) notig ist, um denselben Wirkungsgrad zu errei-
chen, wie cr.frither mit guten Kontakten bei nicdrigeren. Tempe-
raturen erreicht wurde, |

Jung weist darauf hin, dass zurzeit die Lebensdaver eines Kon-
taktes bei guten Ausbeuten 2-252 Vonate betrigt, Anhand von
Kurven, die bei 4 genau tiberwachten Ofen den tiglichen Anfall

an fliissigen Produkten zeigen, wird diese Zahl bestdtigt, Dln

; Vergleich der irgebnisse der Versuchstfen mit den Gesamtergeb-
nissen der Synthese zeigt noch grosse leferenzen. Fir Versuchs-
- 0fensollen auch bei den anderen Lizenznehmern solche Untersus .
‘chungon durchgefuhrt werden, um ein mogllchst grosses Verglelchs
matorlal zu. erhalten.
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- Ruhrbenzin berichtet iboy Versuchc, bei denen mit moglichst
ticfer Ofentemperatur die Anlage betricben wurde, idnen giine
stigen Dinfluss auf die Ausbeute und dié Lebﬁnsdauer der Kons
takte konnte man hicrbei nicht nachweisen,
Allgemeln wurde erkannt, dass nicht nur bei Laborversuchen, 0N~
defn auch im Grossbetrieb elno-Uasserstoffzw1schenbelebung nach
ihrer dritten Durchfiihrung ohne grossen Erfolg ist, ohne Riick-
sicht darauf, ob diese Zw1schenbelebung bei normaler Synthese-
tumperatur oder crhohter Temperatur durchgefuhrt wurde., Qb
diese Lrscheinung eine spézifische Bigenschaft des augenblick-
lich hergestellten Kontaktes oder ob sie auf die Ofenfahrweise
gurlickzufiithren 1st, s0ll in Versuchen klargeotellt werden‘- |
Ofenentleerung. S |
Ruhrbenzin hat grosse Schwierigkeiten béi‘der Entleerung der
‘Ofen, ‘urde der Kontakt beim Linfiillen mit 1 eingeschlammt
oder wihrend des Betriebes mit 01 im Ofen’ extrahlert, 50 ist
das Ausbringen der ausgebrauchten Masse nur durch wochenlange -
nmithsame Arbeit moglich. Verschiedene Vorbehandlungsarten Wurden
versucht wie: lange Fahrzelt in der zweiten Stufe, Trocknung
des Kontaktes, Behandlung mit nasserstoff bei vergchiedenen R
- Temperaturen, Binfluss von Luft vor Offnung der Siebklappe.
Weiterhin wurde das Intleeren selbst bei verschiedenen Temperas
turen durchgefiihrt. All diese Variationen brachten aber keinen
eindeutigen durchschlagenden Jrfolg. Die so entleerten Ofen o
mussten zum grossten Teil durch nasse Behandlung mit verschie-
~denen Mitteln nachher von den in ihnen verbliebenen Kontaktre=
gten befrelt werden., .

| ggh;gpd hat auch an mehreren Ofen Entleerungsschwierigkeiten |
gehabt, \uch hier ist der Paraffingehalt des Kontaktes nlcht

flir dieses Verhalten verantwortlich zu machen. lMan glaubt sa-_
gen zu kidnnen, dass der Staubgehalt des Kontaktes bei der Din-
filllung ‘oder iiberhaupt die Konsistenz des Kontaktkornes neben
der Beruhrung mit Ol im Ofen die AusfullschW1er1gke1ten bedlngaa.
Bin langes Stehenlassen der (fen ausser Betrieb ist zu vermei~
den, Lange Hydrierung und hohe Ausfulltemperatur (200 )_haben *
krlelchterungen gebracht | |
‘Rhelnnreussen hatte bis wvor 4 ‘iochen kelne Dntleerungsschwierlg-
keiten. Erst jetzt liess sich der Kontakt aus mehreren Ofen
schlecht herausbrlngen, chne dass elndeutlg die Ursache erkenn-
bar ist, Vielleicht zeigen nur die Fillungen, die bei hoherer
Temperatur mit Synthesegas'betrieben wurden, dieses Vérhalten;
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uauxel hatte anfénglich sehr grosse Sohwierlgkeiten, Dann folg—’
te eine lange Zeit, _in der sich der Kontakt sehr leicht ente=
leeren liess, wihrend in 1dtzter Zeit wieder Rucksohlage ein-

getreten sind. Als immer erfolgrelche Behandlung wird eine
- griindliche Vorbehandlung des Kontaktes mit viel | ‘asserstoff
(1500 m3/Std ) bei 16-17 atii Uber 3-4 Tage angesehen, Die Ent-
" leerung muss.sofort angchliessend bei mlttleren_Temperaturen |
(3-4 atid) vorgenommen werden; Trotz dieser langen Wasserstoff-
behandlung wurde der Paraffingehélt dieger ausgebrauchten Kon-
takte mit rd. 50% gefunden. -

Alberts glaubt, duréh Verwendung von mdglichst staub-
freiem Kontakt mit gle10hmaBSlgem Korn mit engen Slebgrenzen
die Entleerungsschw1er1gke1ten beheben zU konnen..Vonselten .
der Ruhrchemie wird erklirt, daB eine Klassierung des Kontaktes
in 1-2 und 2-3 mm Grosse ohne Beeintréchtigung der Produktions-
leistung jetzt wieder durchgefihrt werden kann, Von simtlithen
ITizenznehmern wird diese Massnahme begrilisst. Beim Versand die~
ses Kontaktes soll die Kornklaase ‘angegeben werden. Die H8f~.
stellung soll umgehend aufgenommen werden. '

Die Drfahrungen, die mit kohlensauregetranktem Kontakt
gemadht wurden, sind allgemeln gleich gut, weswegen von allen
‘Werken auch weiterhin allein kohlensﬁuregetrénkte Kontakte ver-
langt werden. | | |

Auf Anfrage erklart Amperts, dass das Llnfahren neuge—_~
fiillter Ofen in seinem Verk wenn moglich in der zweiten Stufe
etfolgt, da hierbei eine schonende Behandlung des Kontektes
vor allem, was Wirmebeanspruchung anbelangt, erwartet werdeﬁ'
kann | |

| o |

Die niehste Erfahrungsaustauschsitzung findet am Fre%r

tag, den 10. Dezember 1937 bei Rheinpreussen statt.

- gez, Feifit



