RUHR?HEMIE AKTIENGESELLSCHAFT

8¢

N i eder schrifs

uber die Drfahrungsaustausch31tzung im Hotel Exce191or
in Berlin am 30, Juli 1937 - 10 Uhr,

Anwesend die Herren: Buse

Grimme - =~ RheinpreuBien
Kélbel | | l
Jung -
Muller-Lucanue : -
Wagner | Ruhlanq
Walter
Braune |
Schmalfeld Rauxel
Ritter e Krupp |
Klotz | Biiro Koppenberg
Grund Amt f.deutsche |
- - Roh- und Werkstoffe

Alberits
Feiflt , Ruhrbenzin -

| Roelen .

Laube o Ruhrchemie

I.Grobreinigung

'_Ruhrbenzin: In dem Betriebszustand der Anlage hat sich nichts
gedndert. Es wird laufend durch kontinuierlichen Sauerstoffzu-
satz regeneriert. Lediglich ein Kasten wird hiervon ausgenom-
men, da dieser Kldnne zur Verfligung gestellt ist, um den Nach-
weis zu erbrlngen, daf die diskontinuierliche Regeneration von
Erfolg ist. Din abschlieBendes Urteil 148t sich noch nicht ab-
geben, da in diesem Kasten blsher nur etwa 200 t Schwefel auf-
genommen sind.

RheinpreuBen' Die Regeneration erfolgt nach wie vor diSkonti- |
nuierlich, wie von Klonne vorgesehen. Es hat sich Jedoch ge- [e
zeigt, daB nunmehr durch die sehr lange Regenerationszeit fiir
einen Kasten ein weiterer Kasten wahrend dieser Zeit so bela-
den wurde, daB8 die augenbllckllche Regeneration dieses Kastensf
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bereits wieder Uber 3 Wochen durchgefithrt wira. £s ist zu be-
flirchten, daB bei dep vorhandenen Leistung der Regeneration
ein regelméﬂiger Turnus bei Vollbelastung der Schwefelreini-
gungsanlage nicht einzuhalten sein wird, ' o

Es ist weiterhin festgestellt worden, daB zweckméiBigerweise o
bei Beginn der Regeneration nur mit geringem Sauerstbffzusatzf 
gearbeitet wird bis zu einer Temperaturzunahme im Kasten von , 
- h8chstens 10-12°, Dig Sauerstoffaufnahme betrsgt hierbei etwa
0y3 %. Man kann dann ohne weitere Temperaturerh6hung einem
Kasten langsam bis auf'0,8 % Sauerstoff zusetzen., Das Maximum
der Regenerationsleistung tritt nach etwa 7 Tagen ein,'wonach“
die Aufarbeitung von Sauerstoff langsam abféllt. Diese Beob-
achtungen sind nunmehr bei 6 Regenerationgn festgestellt wor-
den, | o |

Ruhland: fahrt nach wie vor mit Zusatz von Luft entsprechend
etwa 0,2 % Sauerstoff, wovon etwa 0,07 - 0,08 % aufgenommen
werden, Man ist auch hier von der diskbntinuiérlichen‘Regene~
ration abgegangen, da der Wirkungsgrad bei dgn bisherigen
Durchfithrungen zu schlecht war., BEs wurde anstelle eindr ga-
rantierten Aufarbeitung von 6 t Schwefel nur eine solche von
2-3 t in der gleichen feit erreicht, { |
K}onne hat eine Erhshung der Gebléseleistung vorgesehen;

Die Wirkungsgrade der einzelnen Kisten betragen:

Kasten I 60 % bei 270 ¢ Schwefelbeladung
" II 35 % bei 190 ¢ " |
"o III Ubernimmt den gréBten Teil des Restes
‘ bei 110 % Schwefelbeladung,

Nach einer Beladung von etwa 170-180 t Schwefel wird auf die
‘8-fache Schaltung'zurﬁckgegangen und dann regelméBig alle 8
Tage eine Umschaltung der Gasrichtung vorgénommen. '

‘Rauxel beabsichtigt, ebenfalls Wasserzugabediisen vor den ein- |
zelnen Kisten vorzusehen, wie diese bei der Ruhrbenzin ausge-f 
fﬁhrtisind., . o |

Rauxel: fahrt weiterhin mit kontinuierlichem'Sauerstoffzusatz;-f

*Allgemein“ist man der Ansicht; daB:die vorhandene Regenera-»
tion eine Vollbelastung der_Grobreinigeranlage nicht erlaubt,
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11, Felnreinlg g

Ruhrbenzin: Um die Wirkung:- der Sauerstoffzugabe auf die Fein—
reinigung zu prufen, hat Ruhrbenzin 2 Systeme mit Sauerstoff-
_zugabe versehen, aber in der Weise, daB bei dem einen System:
‘die Sauerstoffzugabe vor ‘dem Gaserhitzer bereits erfolgt, al-
so vor beiden Turmen,_bei-dem anderen System jedoch erst vor
dem 2.Turm. Beide Systeme sind gleich hoch belasteét, haben
etwa die gleiche Schwefelanreicherung und zwar in dem erstge-
schaltaten Turm 6-7 %, in dem zweitgeschalteten Turm etwa |
0,6 %. , - o .
VDle Temperaturen. der Tirme 81nd bei beiden ebenfalls die glei-
chen. Es zeigt sich dabei, daf bei Sauerstoffzugabe vor bei-
den Tiirmen der erste Turm den anorganischen Schwefel prak-
tisch restlos absorbiert, dagegen noch merkliche Mengen or-

- genischen Schwefel durchschlagen 1aBt. Die Regtreinigung er-
folgt im 2, Turm elnwandfrei bis auf 0,2 g org.Sehwefel/iOO m3

In d em anderen System, wo die Sauerstoffzugabe erst vor dem

~ 2,Turm erfolgt, ist festzustellen, daB bei dem ersten Turm
ohne Sauerstoffzugabe die Umsetzung des organischen Schwefels,
praktisch vollkommen erfolgt, dagegen jedoch etwas Schwefel-

,wasserStdff durchschldgt, wihrend die Restreinigung im 2.Turm
genau wie bei dem 1.System bis auf etwa 0,2 g org.Schwefel/
100 m3 erfolgt Die Schwefelwasserstoffgehalte bei beiden Sy-
stemen liegen unter 0,1 g/100 m°,

Vs

| ZW1schenze1tllch wurde zur Priifung der Belastungsféhigkeit
und deren Einwirkung auf die Reinigungswirkung die Gesamtmen—
ge von beiden Systemen auf ein einziges System gegeben, d. h.
also- eine Erhthung von 11500 auf 23000 m /Std. vorgenommen.
Die Reinigungswirkung blieb die gleiche.

Rauxel: Die Sauerstoffzugabe erfolgt jeweils vor dem System.
Schwefelwasserstoff ist nach dem System nur in Spuren festzu-
~ gstellen, widhrend der org.Schwefel 0,15 g/lOO m3 betrdgt, In
einem Nachreiniger wird dieser Gehalt noch. auf 0,08 g ernied-
rigt. Die Temperaturen liegen bei etwa 250-260° |

Ruhland: Die in Betrieb befindllchen Systeme arbeiten alle
mit Sauerstoffzugave (Luft) vor dem zweltgeschalteten Turm,
Bei einem System hat men einen 3.Turnm nachgeschaltet, der mit
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einer eigenen Gaserhltzung ausgerustet ist. Die Sauerstoff-
‘zugabe vor dem zweitgeschalteten Turm betrégt O, 1 % und nach
dem zusatzlichen 3,Turm 0,02-0,04 %, Bei 20000 m /Std Bela~ |
gtung, 6-11 g org.Schwefel, 0,4-0,6 g Schwefelwasserstoff/
100 m3 vor der Reinigung werden folgende Schwefelwerte nach
den einzelnen TﬁrmenIgefunden;

nach Turm I (220°) 1,0-1,8 g H,8 - 0,5-1,5 g org.s

m w1 (220°) 0,1 g " - 0,1-0,8g "

w v IIT (205°) 0,01-0,05g " =~ 0,1-0,3g "+

Nach einer Temperatursteigerung im Turm III von 260 auf 290°

wurde eine weitere Verminderung des Schwefelgehaltes im Syn-
thesegas erreicht. | |

Man hat durch d1e Temperaturerhohung im Turm III eine geringe
| Selbsterwarmung im Turm festgesteilt, aedooh ist gasanaly-
tisch noch keine Gasumsetzung nachzuweisen. Eingehende Unter-
suchungen erfolgen noch. |

Ein System arbeitet mit einer Luxmasse/Pottasche—Fullung, de-
rdn Wirkungsweise bisher nicht wesentlich verschieden ist von
der der normalen Reinigungsmasse. |

. RheinpreuBen: 2 Systeme in Betrieb mit je 10-12000 ‘m3/std.
Belastung. Diée Sauerstoffzugabe erfolgt jeweils vor dem System
und betrigt vor dem erstgeschalteten Turm 0,3 %, nach dem
1,Turm 0,1 %, nach dem 2,Turm 0,02-0,05 %,

Der Schwefelgehalt des Synthesegases betragt 0,01 g HQS und
0,2-0,3 g org.Schwefel., Die Schwef°1beladung der Systeme be-
tragt 4 % bzw. 8 %. .

Alberts bittet die leenznehmer, der Ruhrchemie mogllchst |
- bald den Felnrelnlgermassebedarf, einmal bis Ende dieses Joh-
~res und so weit moglich bis zum 1. Juli 1938, anzugeben, um |
die entsprechenden Dispositionen fir die Felnrelnlgermassefa- |
brik treffen zu kbnnen. o .
Die Schwefelgehalte auf den einzelnen Werken' 51nd etwa fol-"
gende: :
* Rauxel 18 - 21 g Org.Schwefel/IOO m

RheinpreuBen 15 - 17 g " " "

Ruhrbenzin 13 -15g " . "

Ruhland - 8-~-12g " " "o,
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Es sind z. T. von Ruhland und Rauxel Untersuchungen gemacht
worden iiber die Zusammensetzung der organischen Schwefelver- /
bindungen. Dabei hat Ruhland: festgestellt, daB die Schwefel-
verbindungen, wie Schwefelkohlenstoff Kohlenstoffoxysulfld
und Schwefelwasserstoff, in stark wechselnden Mengen zugegen
81nd dagegen Thiophen in einer GroBenordnung von etwa 0,1
bis 0,3 g/100 m3 festgestellt wurde. Die Bestimmung wurde mit
Isatln-Schwefelsaure auf kolorlmetrlsohem Wege durchgefuhrt

Rauxel hat 0,5 % des org. Schwefels, das sind 0,07 g/100 m>

als Tthphen festgestellt

Die unterschiedliche Reinigungswirkung der Masse bei Vorhan-

densein von Schwefelkohlenstoff, Rohlenstoffoxysulfid und

Thiophen wurde sowohl von Walter (Ruhland) als auch ven Feift
(Ruhrbenzin) dahingehend festgestellt, daB die RelnlgungSW1r-
- kung von SchWefelkohlenstoff und Kohlenstoffoxysulfid zu

100 %, diejenige von Thiophen Jedoch nur zu etwa 30 % erﬁﬂgt.

III.Synthese

a) Qualitdt der Kontakte: |
Ruhland berichtet, daB die Qualitit der Kontakte, dle Ende
Juni und im Juli geliefert wurden, im groBen und ganzen gut
war, jedoch sindimmer noch Unglelchmaﬁlgkelten festzustellen”
dahingehend, daf be1 den guten Kontakten iiber 2-300 Stunden -
Kontrakfpionen von 70-65 % erzielt wurden, dagegen bel 6 Ki- |
beln in der Kontraktion ein Abfall von 70 auf 60 % erfolgte.

Rheinpreuflen stellte ebenfalls eine Besserung der Kontaktqua-
litat fest, doch sind auch hier noch soWohl im Betrieb als
auch im Labor Unglelchmaﬁlgkelten aufzufinden. Die Februar/
‘Mai-Qualitat ist, was Anfangsaktivitdt als auch Dauerw1rkung
anbetrifft, noch nicht erreicht. Nach 300 Betriebsstunden

sind die Kontraktionen in vielen Fdllen unter 60 %. Bei den
allerletzten Lleferungen ist eine Besserung festzustellen.

. Rauxel stellte eine gute Aktivitat der Kontakte fest doch
wird auoh hler die Unglelohmaﬁlgkelt der Lleferungen bean~-

standet.

Ruhrbenzin hat im vergangenen Monat nur 5 Kontakte erhalten,
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von denen einer aus der Reihe fiel, wihrend die anderen nach
den bis heute vorliegenden Ergebnissen als ausreichend zu be-
trachten sind, | '

b) Triankung der Kontakte:

Die Lieferung der mit Kohlensidure getrankten Kontakte sowohl
an Ruhland als auch an Ruhrbenzin hat bis heute zu irgendwe1~
chen weéentl}chen Schwierigkeiten nicht gefithrt, Es ist le-
diglich festzustellen, daB bei manchen Kﬁbeln,e}n Unterdruck
bei der Ankunft auf dem Werk vorhanden war, déT:bedeutet dal-
die Trankung mlt Kohlensaure nlcht ausreichend gewesen ist.
Bei diesen Kubeln kommt es dann vor, daB die Masse beim E1n~
fﬁlleﬁ in den Ofen warm wird und sogar ein leichtes Aufglilhen
festzustellen ist, Alberts sieht den Grund in der unterschled—
lichen Kohlensaurebelqdung darin, daB die Kiihlung der Kontakt- -
masse nach der Regeneratlon nlcht'glelchmaﬁlg erfolgt, sodal
bei der anschlieBendeh Kohlenéauretrankung je nach der Tempe-
 ratur der lMasse mehr oder weniger Kohlenssure adsorbiert wud.w

Bei allgemeiner Anwendung von kohlenséurégetrénkten‘Kontakten
wilrde es zweckmidBig sein, den Kontakt mittels Kohlensdure im
Kreislauf unter Abregulierung gewisser Mengen zu durchblasen
bis zu einer bestimmten Temperatur, bei der dann sicherlich
‘eine absolute Durchtrinkung des Kontaktes mit Kohlens&ure er-
reicht sein wird.

Bei der heute nur Versuchsweiée durchgefiihrten Kohlensdure-
trénkung ist es leicht verstandllch dafl derartige Unterschle-
de auftreten. | |

Uber die Wirksamkeit dieser Kontakte zeigen die bisher gelie-
ferten Kiibel, daB diese den normal getrinkten Kontakten abso-
lut gleichwertig sind, Zweifellos bedeuten jedoch die kohlen-~
siuregetrinkten Kontakte fiir die einwandfreie Pillung des
Ofens eine erheblich grtBere Sicherheit, da das Material sich
in kilrzester Zeit einwandfrei einfiillen 188t, sodaB das Ent- 1
stehen von Briicken und Kandélen innerhalb der Lamellen wohl
praktisch ausgeschlossen ist. Ein Beweis hierfiir ist die Fest-
stel}ung, daf bqﬁ Verwend%fg von kohlensaurebeladenem Kbntakt
ca. 200 kg Masse mehr in den Ofen hlnelngehen.
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Es wird noch erwdhnt, daB dieser Kontakt bei der Einfullung .
ziemlich stark staubt, Der Staubgehalt des Kontaktes ist an
sich zweifellos nicht groBer als bei den mit 01 getrankten o
KOntakten, aber jedoch bei diesen besser anhaftet. Es wird
die Befurchtung ausgesprochen, daB dieser Staub gegebenen~ |
falls mit den Restgasen in die Austrlttsleltung, bzw., in die
Kondensation getragen wird, Alberts hilt das nicht fir wahr-
“scheinlich, da beim Einfiillen des Kontaktes der Staub niemals

hach unten kommen wird, sondern nur die grob r‘!lasse, wéh--
rend des Betriebes Jjedoch die Masse ein Filter 1

r die im
oberen Teil befindlichen Staubmengen ist. Es soll jedoch der

- Versuch gemacht werden, einen Ofen im kalten Zustande normal
mit Gas, zu belasten und dabei beim Austrltt des Ofens genaue"
Staubbestlmmungen vorzunehmen,

Rauxel beab81cht1gt, ebenfalls einen Versuch mit einem koh-
lensduregetrinkten Kontakt zu machen, obgleich die im Augen-
blick vorhandenen Einfillvorrichtungen fiir eine generelle
Durchfuhrung nicht besonders geeignet sind. Es ist Jedoch an-
| zunehmen, daB bei einwandfreier Kohlensduretrdnkung des Kon~
taktes auch hier die Verwendung diesges moglich sein wird,

RheinpreuBen wird die Erfahrungen von Ruhland und Ruhrbenzin
noch einige Zeit abwarten und ist dann auch bereit, auf die
kohlensauregetrankten Kontakte iiberzugehen.

‘Da bisher fiir die Trankung nur reine Flaschenkohlensaure ver-

‘wendet wurde, ist von Wichtigkeit festzustellen, wie sich ein
Gehalt an Wasserstoff in der: Kbhlensaure, wie er z.B, auf den |
‘neu zu erbauenden Werken vorhanden sein wird, auf den Kbntakt: 
auswirkt. Es werden hleruber sofort Laborversuche angestellt
und zwar so, daB zwischen 100 und 50° verschiedene Gemische

von Kbhlensaure und Wasserstoff zur Anwendung gelangen.

Es wurde weiterhin zur Sprache gebracht, daB zur Herstellung

von Schutzgas seitens der Ruhrchemle noch Sticksteff gefor-
dert wird, der durch Verbrennen von Luft erzeugt wird. Roeler

weist darauf hin, daB seiner Ansicht nach die geringsten Men-
~ gen Sauerstoff auBerst schédigend auf den Kontakt w1rken, 80-
daB aus diesem Grunde die Verwendung von Stickstoff, aus Luft-
verbrennung herruhrend bei dem immer noch mit reinem Sauer—



stof{ zu rechnen ist, abzulehnen ist,

¢) Entleerung der Ofen:

Alberts berichtet liber die Schwierigkeiten beim Entleeren
der Ofen, die im Laufe ihrer Betriebszeit mehrfach extrahiert
wurden, Es ist bis heute nicht gelungen, einen Qfen, der ex- .
trahiert wurde, glatt zu entleefen. Die Schwierigkeiten-der [
Entleerung sind so groB, daB man teilweise wochenlang an
einem einzelnen Ofen arbeiten muB., | &

- Die glelchen Beobachtungen gind auch in RhelnpreuBen gemacht
worden, ebenso in Ruhland.

Es - wird jedoch festgestellt; daB diese Schwierigkéiten auch
teilweise bei Kontakten auftraten, die nicht extrahiert wa-
ren. | '

Die Ursache dieser Schwierigkeiten ist bis heute nicht er-
kannt, Der Hinweis, daB dies vielleicht in der Hohe der Pa<
raffinbeladung des Kontaktes liegen kann, dﬁffte als Grund
nicht stichhaltig sein, da selbst Kontakte mit 40-50 %iger
Parafflnbeladung bel der Dntleerung keine/ ‘Schwierigkeiten ge-
macht haben. Es sind von den elnzelnen Werken fiir die Reinl-‘
gung und Entleerung der Ufen verschiedene Versuche gemacht  f"
worden, ohne jedoch durchschlagende Erfolge zu erzielen. Es
wird hieriiber auf der nichsten Sitzung berichtet werden.

Alberts weist darauf hin, daB man hoffe, daB durch Verwen~
dung von regenerierter Kieselgur die Ausfiillschwierigkeiten
geringer werden, da man festgestellt habe,. daB deren Paraffln-
beladung wesentlich geringer ist als bei Verwendung frischer
| Kieselgur, vor allem aber auch der Kontakt bei sehr 1ahgen |
Betriebszeiten absolut trocken und kérnig im Ofen liege, wo=
hingegen er bei frischer Kieselgur meistens klebrig sei. 1

d) Zusammensetzung des Kontaktes:

‘Kolbel weist, wie schon des &fteren darauf hin, daB er davon
iberzeugt sei, daB ein hoherer Kobaltgehalt im Ofen einen
besseren Wirkungsgrad zur Folge habe. Diese Beobachtung kann °
von den anderen Werken bis heute nicht unterstiitzt werden.
Bis zur nichsten Sitzung sollen iiber die augenblickliche Ko-
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baltdichte im Ofen und Belastbarkelt sohrlftllche Ber;ch$e
von Kélbel und Roelen elngerelcht und zur Diskusaion geatalit

werden. ]

'e) Kontaktverteilung.

- Von der Ruhrchemle wird folgender Vorschlag zur Kontaktver-
teilung gemacht; | |

"Den Anregungen von verschledener Seite folgend, haben
wir versucht, eine Formulierung fiir die Kontaktliefer-
ung auszuarbeiten, die die Verteilung regeln soil, so-
lange der Kontakt nicht in ausrelchenden Mengen zur Ver-
- fugung steht. A
Die Formulierung lautet folgendermaBen.

Gaskapazitdt/Std. in 1000 m® x Betriebszeit in Std./1000
+ Zahl der nicht in Betrieb befindlichen Ofen x 0,5. Wir -
haben als Grundlage die vorhandene Gaskapazitét gewahlt,,
die mit einem Faktor multipliziert wird, der das Ofen-
alter enthdlt. Als Korrekturglied wird dazu addiert eine
Zahl, die von der lMenge der nicht in Betrieb befindli-
chen Ofen bzw, von den leeren Ofen abhingt. '

; Wir hoffen auf diesem Wege die Verteilung entsprechend
| den Erfordernissen der einzelnen Betriebe vornehmen zu
kdnnen, da einerseits auf das Alter der Ofen Riicksicht
genommen wird, andererseits aber auch die Belange der
Werke beruck31cht1gt werden, die noch nicht iiber die
Zahl der notwendigen Kontakte verfiigen. Fiir den Monat
August ergibt sich nach dieser Formulierung ungeféhr
folgende Verteilung:

Von den hergestellten Ofenfiillungen erh#lt:

Brabag 46 %
RheinpreuBen 18 %
Rauxel 18 %
Ruhrbenzin 18 %, °

Dieser Vorschlag wird eingehend besprochen, aber von
den einzelnen Lizenznehmerh in seinen verschiedenen Tei-
len abgelehnt. Jung weist eingehend auf die notwendige
erhbhte Zuteilung fiir Ruhland hin, Alberts kann dem ent-
gegenstellen, daB die anderen Lizenznehmer teils seit |
einem ganzen Jahre ihre Gaskapazitdt nicht voll ausnut-
zen konnen. Dem Vorschlage der Ruhrchemie will Jung
fiir Ruhland dann zustimmen, wenn die anderen Lizenzneh-
" mer monatlich je 2 Kontakte an Ruhland -abtreten. Dieser
Vorschlag wird einstimmig abgelehnt.

~ Alberts bringt den Vorschlag zwr Abstimmung, die Verteilung
fir den Monat August wie im Monat Juli vorzunehmen. Der Vor-
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schlag wird bei Stimmenthaltung von Ruhland angenommen,

 Laube teilt mit, daB die Leistungsfshigkeit der Kontaktfabrik
im Monat August ebenfalls wieder 45-50_Ofenfﬁllungen betragen-/
wird. Eine hohere Leistungsfshigkeit Wird erst im Monat Sep~
tember erwartet. | |

Es wird nochmals darauf hingeWiesen, daf die endgiiltigen
Durchschnittszahlen fiir die Monate Juni und Juli bisher nur
vonder'Ruhrbenzin.vereinbarungsgemﬁﬁ schriftlich an die Ruhr-
chemie eingereicht worden sind. Die Werke werden gebeten, die

Angaben umgehend nachzuholen. J

Die'néchste’Erfahrungsaustauschsitzung findet aﬁf{Einladung';
der Ruhrbenzin am 27. August in Holten oder in Essen statt.




