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e Prof., Martin schlagt vor, alle Fragen, uber dle elnﬁ

Erfahrungsaustausch vereinbart ist, in der heutigen Sitzung

zu besprechen. ther weitere Fragen, die iiber diese Verelnba~

- rung Zlnausgehen, wie Vergasung, Krackung, Polymerlsatlon,;;;i

W8, kann ‘anschliessend in zwangloser Besprechung verhandelt

werden. Der Erfahrungsaustausch soll auf Vorschlag des Dr.,-
Wagner vorerst alle Monate vorgenommen,werden, Spéterhin;kann’
eine léngere Zeitspanne bestimmt werden. Als néchster Termin  
wird Dienstag, der 5. Januar 1937, mit Tagungsort Rauxel in
Awssicht genomqen. Die ubernachste Sltzung soll in Ruhland
stattflnden. | |

Feinreinigung

\ Dr. Jung berichtet iiber die Durchfﬁhrung der Fein—' f
, relnlgung in Ruhland. Mehrere Relnlger-Aggregate mussten vor— g
zeitig wegen Durchbruch von organischem Schwefel und Schwefe--
‘wasserstoff ausser Betrieb genommen werden. Dle Untersuchur“‘”
~ der einzelnen Einsatzkiibel ergab in elnem Falle nach 3~4wocn¢~
gem Betrleb unterschledllche Beladpng der elnzelnen Kﬁbel ne--
‘ben einer deutllchen RandW1rkung. In welteren Féllen wurde L
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diese,erhﬁhte Randwirkung,ebenfalls festgéstellt. Oberes Ach_
tel der Turmfilllung: 1026 % Schwefel in der Magse, vom Rand
sur Mitte hin abfallend. Zweites Achtel: nur noch 1.2 % Schwel

~ fel in der Masse. -

Bs wird auf die Schwierigkeiten der Probenahme hin-
gewieSen, die z.T. duicthusgrabeh, z,T. durch Eintreiben
eines Rohres oder mit Probestecher vorgenbmmen.wirﬁ. Ferner
waren in zwei.Fallen die Sperrmasse:der obersten Tassen bei -
je einem Kibel z.T. ausgetragen worden. Dir. Alberts weist
als Ursache hierfiir auf die Schwierigkeiten beim Aufsetzen

des Turmdeckels hin.
' Fir das Versagen der Feinreiniger wird also un-
gleichméssigeﬁGasverteilung verantwortlich g@macht.

Zur Verhinderung der Gasdurchbriiche an den Tassen

~ wurden diese bei einem Reiniger-Aggregat mit'einem vorher vor-

behandelten Sand gefﬁllt und,um den Gasdurchgang durch alle

4 Kilbel eines Turmes gleichméssig gestalten zu konnen, die
duroh die Schlitze cintreXbenden Gasmengen durch Einbgu von

" Schiebern regulierbar gemacht. Dieses Reiniger-Aggre °_21st

seit 4 Tagen in Betrieb. Die durch Druckmessung iberwachte

. Gasverteilung scheint in Ordnung zu sein. In einmaliger Messung

wurden Druckunterschiede von 3 mm gefunden, Ein Urteil iber
die Wirksamkeit dieser Massnahme kann noch nicht abgegeben
werden, da die Betriebszeit zu kurz ist. | S

N " Weiterhin wurde, um die Randwirkung

teren Aggregaﬁvaufzuheben, am Kibelrand eine feinkdrnige Masse
eingefiillt. Dieses Reiniger-AggregaﬂList.mit einer Masse ge--
fiillt, die bei 14000 m3 Stundenbelastung rd. 2-Monate lang in

Betrieb wanﬁﬁndwdabei 0.6 - 0.8 t Schwefel gufgenommen hatte
(5 ‘g S/100 m3 im Ausgangsgas, Durchschlag zuletzt ca. 2 g/100

" p3). Bis jetzt arbeitet dieses Aggregat ordnungsgeméss. Der7»‘”

' Differenzdruck éines furmes ‘hat sich nach den bisherigep Befun—F

den von 70 mm auf 100 mm erhoht.

bei einem wel-

| Perner wird tiber die Sohwierigkeiten beim Ausfiillen -
' gebrauchter Masse berichtet. Ein Abbrennen tritt fast immer |
ein, das jurch Kohlenstoffabscheidung in der Masse verstirkt

wird. In Ruhland wurden anterschiedliche Kohlenstoffabschel- -
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dungen beobachtet, Bej einem Aggregat, dessen Gasaustrittg-
temperatﬁrlbis 300°¢ gesteigéft war, wurde starke Kohlenstoff-
abscheidung in Nesterform gefunden, Die gasanalytische Uberwa~
chung wihrend des Betriebes liess aber keine Kohlenoxyd-Zer-
setzung erkennen, | - |

Dir. Alberts weist auf den Einfluss der Korngrosse
der Masse hin. Es werden Siebbleche alg Ablenkbleche und, so
die Druckverhéltnisse der Gesamtanlage es erlauben, Verwen-
dung von feinkdrniger Masse erwogen, | |

Die Unterschiede im Bau ung den Erfahrungen zwischen
den Versuchsreinigern in Holten ung Rauxgl und den jetzt in -

den Grossanlagen befindlichen Reinigeraggregaten wurden be-
sprochen, |

Dr, Braune berichtet iiber gie Erfahrungenﬂin der
Grossanlage -in Rauxel. Gute Lage.der Masse_und_gleichmésSige 
Beladﬁng mit Schwefel wurde dann beobachtet, wenn das Gas von-
oben hach unten die Magse durchstreicht. Im umgekehrten |

Stromungsfalle wurden Kohlenstoffnester ung ringftrmige Ver-
Werfungen der Masse beobachtet,

Die Volumenkontaktzahl ist ip Rauxel bei der Grof-
ahlage die gleiche wie bei der*Versuchsanlage,wdie damals gu~
te Ergebnisse zeigte. Bin Reiniger wurde S0 umgebaut. dass
das Gas ﬁur»voh oben nach unten durch die Masse'durchtreten |
kann, Dabei ist die Schichtdicke vop 900 mm auf ca. 1800 mm
.erhtht, Der Erfolg dieser Massnahme ist abzuwarten, da dieser

Reiniger erst’in kurger Zeit in“Betfieb_kommt.‘ |

Die~Tassenabdichtung wurde, da auch in Rauxel Durch-
briiche (Spaltbildung7bei fast allen Tagsen) beobachtet wﬁrde;,
durch Einlegen von Asbestschniiren und'Sapdfﬁllung verbessert, -
In diesem Versuchsfalle ist ein neugefiillter Turm mit dieser
Dichtung als‘zweiter Turm geschaltet., Dié-ReinigerwirkungfiSt"
‘gut, wihrend der mit alter Masse gefiillte Turm -»als.erSter
geschaltet - schlecht arbeitet, | |
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| Seit 13 Tagen wird so bei 200-220°C Endgastembera- |
tur von 25 g Schwefel/lOO m3 auf 0.5 g Schwefel/lOO m3 gerei-

nigt.

Dir. Alverts berichtet ﬁber7die Fahrperiode eines
Turmes I bei der, Ruhrben21n A.G., der iiber 14 Tage bei bis
300°C auf 0.5 - 0.8 g Schwefel/100 3 gerelnlgt hatte und
dann sehr schnell bis zu maximal 12 g Schwefel/lOO m> dqurch-
lieB, wihrend der Turm II bei 170/180°C diesen Restgehalt b1q
"~ auf 0.2 g dauernd erniedrigte. Die Gasbelastung betrug wih-

rend dieser Zeit gleichméissig 14000 m3. Dieses Aggregat wurde

ausser Betrieb genommen, um einen Siebturm weiter zu erproben.

VonRuhland und Rauxel wird ibereinstimmend berich-
tet, dass bei Anderungen im Betriebszustand, vor allem bei
Durchsatzénderungen, Storungen in der Réinigung auftreten,

In Rauxel wurde weiterhin beobachtet, dass bei elnem
 schlecht arbeitenden Turm 2-6 g Schwefel/100 m3 durch die
Masse im Knbel durchbrach, wihrend an der Tasse 15 g Schwefel
pro. lOO'm3 nadhweisbar wafen. Nach @ffnen‘des Turmes war die
Masse in der Tasse durch und durch dunkel gefédrbt und stark
mit Schwefel aufgeladen.

D1e Turmdeckelabdlchtung wurde in Rauxel durch E1n~~
fiillen von Sand mittels eines elngebauten Stutzens verbessert.
Die in Rauxel beobachteten Kohlenstoff-Abgcheidungen laggn |
teilweise in Nesterform, tellwelse aber auch durch die ganze

Masse durchgéehend vor. Durch d1e dabei auftretende Auflocker-
ung der Masse kOnnen leicht Gaskandle entstehen. Die Massever-

lagerung ist in Rauxel in stdrkerem Masse als in Ruhland be- |
obachtet worden. In Holten war bisher bei den Kiibeleinsdtzen
keine Masseverlagerung festzustellen.

Die Art des durchbrechenden Schwefels wird ailgemein

als organischer Schwefel und‘ﬁchwefe1Wasserstoff festgestellt.'

Dr. Braune berichtet iiber Kleinversuche:

Schwefelwasserstoff bricht durch, wenn das Eisen in

der ‘anfénglichen Perri-Stufe noch vorhanden ist. Der heraus—
genommene $chwefel findet sich dann als Natriumsulfat, Na-

triumsulfig und Thiosulfa37~ﬂlrd das Eisen zu PFerro redu21ert

". Q{,(}[Q)[&zn/&é/&' |
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so findet sich auoh Eisensulfid vor. Diese Reduktlon tritt

¥

bei 250° und hoheren Temperaturen ein.- Doc }nd alle diese
Befunde mit sauverstoffhaltigem Synthesegas gemacht.l

Uber die KOhlenstoff—Abscheldung wird berichtet,
dass sie erst dann einsetzt, wenn die Masse reduziert ist.
Im Gegensatz.hierzu trat in einem Betriebsfalle in Rauxel
Kohlenstoff-Abgcheidung im Turm II bei 200°¢ plotzlich auf,
Die Temperatur am Gasaustritt stieg bis auf 32000 an.. Durch
Elnschaltung des Warmeaustauschers konnte diese Temperaturer-:
hohung wieder behoben werden. Gasanalytisch wurde die Bildun.:
von Kohlens&ure und eine starke Abnahme des Kohlenoxydgehal=- .
tes festgestellt. Rechnerisch kann diese-Témperatursteigerungi
erhalten werden, wenn wihrend der Beobachtungszeit rd. 10 %
des Kohlenoxyds in Kohlensiure und Kohlenstoff zerfallen.
Dr. Braune glaubt, den Kohlenoxydzerfall auf ‘die Anwesenheit
von Ferro-Eisen zuriicksufiihren zu konnen, da Ferrl-Elsen Zyr
Karbidbildung nicht féhig ist.

Dr, Wagner und Prof., Martin schlagen vor, eine
Sauerstoffzugabe vor der Feinreinigung in Erwdgung zu ziehen.,
Doch soll diese MaBnahme erst dann getroffen werden, wenn die
Tassenabdichtung und die anderen geplanten Massnahmen nicht
zum Ziele fithren sollten.

 Dr. Jung weist darauf hin, dass manche Beobachtungen
dafiir sprechen, dass die jetzigen Relnlgéraggregate hur eine
Belastung von 10-14 000 m3/Std. zulassen. Dir. Alberts fiihrt:
dagegen die Ergebnisse bei Durchsatz von 20 000 m3/Std. iiber

langere Zeit und kurzfrlstlge Belastungen von 22-24 000 m3 an.'
)

Dr. Jung weist in diesem. Zusammenhang auf die ge-
ringen Reserven hin, die in der Felnrelnlgeranlage in Ruhland
stecken, sodass bei vollem Ausbau schon belm Auswechseln der
Masse Schwierigkeiten auftreten konnen.

Dir, Alberts fiihrt an, dass in den FR-Aggregaten
eine mehrfache Sicherheit sitzt und dass die Gaserhitzer bei
375° Hochsttemperatur eine Hochstbelastung von 28 000 m3 u-
lassen, sodass also eine Uberbelastung von 50 % unter allen
Unstédnden mogllch ist und damit genugend Reserven in der Ge-

’samtanlage vorhanden sind. |
-6 -
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Es wird trotzdenm empfohlen, eines der neu hlnzukom-
menden Aggregate fiir hohere Belastungen zZu bauen, d.h, den
Rekuperator fir grossere Gasmengen auszulegen, um gegebenen-~
falls die hlnterelnandergeschalteten Tlirme mit dOppelter Tiei~
stung parallel fahren zu konnen, |

Lr. Braune konnte im kleinen zeigen, dass bei trok-
kenem Gas die Reinigungswirkung der [asse schlecht ist. Wic A
beinvielen katalytiséhen Reaktionen beglinstigt wahrscheinlich
Wassérdampf die Reinigungswirkung. o - o

Dir. Alberts berichtet iiber die Versuche mit dewu
Siebturm 1. Die Schichtdicke ‘war hierbei mit 900 mm gleich
der Schichththe in den Kibeln gehalten. Die Relnlﬁung arbei be-
te liber 8 Wochen quantitativ. Die Temperaturen waren dabei
Uber 4 Wochen auf der zleichen Hohe gchalten worden. Nach
insgesamt 8 Wochen trat plotzlich ein starker ochwefeldurch-
bruch auf. Der Versuch wurde abgebrochen und nach Of fnung des_'
Turmes erkannt, dass dieser Schwefeldurchbruch durch das Zu-
sammenfallen éer llasseschicht bedingt war. Die eingebauten-
Siebe waren zu schwach, sodass die Masse in den Gaselnfuhrunﬂof
kanal in der Mitte elndrang° Dieser Siebturm 1 hatte wihrend
dieser Laufzelt P 6 t Schwefel herausgenommen. Diese Zahl
die é 9 % der Masse ausmacht ldsst eine gleichmissige Bela-
dung der Masse erwarten, Dir. Alberts weist darauf hin, dass
bei diesem Slebturm ein rasches Steigern der Temperatur beim
Anfahren auf iiber 200°¢ guten Brfolg hatte, sodass in den fol-
-genden 3-4 Wochen elne Temperaturstelgerung von nur 20- 30°¢
notlg war,

. Eine Probunahme war durch das Zusammenfallen der
Schicht nloht moglich, Ein gweiter Siebturn mit stdrkeren Ein-
sdtzen ist fertiggestellt-und erst seit einigen Tagen in Be-
trieb genommen. Uber die Daverwirkung kann daher noch nichts

gesagt werden.

Dr. Grimme berichtet von Rhelnpreussen, ddSS die
Reinigung iiber 10 Tage bis unter 0.2 g Schwefel /100 m3 bel
gleichbleibender T Temperatur gelang und dass dann eine Erhchung
des Schwefelgehaltes hauptsaohllch in Form von Schwefelwasser- .
stoff elntrdt die aber durch Tomperaturerhohund sofort wieder

-7 =
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auf 0.2 =~ 0;3 g Schwefelgehalt in 100 m3 guriickgefihrt werden
konnte. Augenblicklich setzt sich dieser Schwefelgehalt des
Synthesegases aus ungefdhr gleichen Teilen org. Schwefel und

Schwefelwasserstoff zusammen.
| j

Prof. Martin regt an, vorerst alles zu tun, was
~die unerwiinschte RandW1rkun5 beseitigen kénnte. Es wird eine
Fiillung mit felnkornlger Masse am Kiibelrand und Randstopfung -
- vorgeschlagen., Ausserdem s0ll der Versuchsverlauf des zweiten
Siebturmes abgewartet werden, bevor noch andere Massnahmen zu

ergreifen simd, s » » - °

' Die Ausfiillschwierigkeiten wurden besprochen:
o Dir, Alberts schlégt vor, bei Ausserbetriebsetzung-
eine Kreislaufkithlung des Murmes durch Verwendung des Rege-
neratlonsgep}ases der Grobreinigung in Anwendung zu bringen.
Es wird darauf hingewiesen, dass selbst kalte Massen an der
Luft sich entziinden, doch konnte dies durch langsame Oxyda~-
.. tion durch Luftzugabe wihrend der Kreislauf-Kilhlung beseitigt
‘werden., -

Die Verwendung der ausgebrauchten Feinreinigermasse_
als Zumischung zur Grobreinigermasse wird'besprochen:' |

Dr. Braune weist auf Kleinversuche hin, die eine S
Wlederverwendung unmogllch machen. Das steht im Wldersgruch
©omit Klelnversuchen der Ben21n-Versuchs-Anlage in Holten.
Klarheit soll hier in weiteren Kleinversuchen geschaffen wer-
den. ’ ' '

, Prof.,Martin wirft die Frage“éuf, ob»die'Reinigung
so zu betreiben ist, dass das Eisen der Masse als Ferro-Eisen
erhalten bleibt. Diese Frage wird verneint. Eine Oxydation |
nach beschrénkter Laufzeit wird in Erwégung gezogen, die
nach Ansicht von Dr., Braune auch durchfiihrbar ist.

~—

Weiter hat Dr. Braune den schidigenden Einfluss von
Schwefel auf den Synthesekontakt untersucht und dabei fest- "
gestellt, dass ein Gehalt von 2 g Schwefel/lOO 3 deutllche' }
Schédigung in kurzer Zeit hervorruft.

Dr. Feiflt weist auf den Unterschled in der Kbntakt-
schadlgung durch Schwefelkohlenstoff und Thlophen hin. Die

!
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Entfernung von Thiophen aus dem Synthesegas mit Feinreinigef—.
masse ist in Rauxel imiKleinversuch weitgehend gelungen.

| Dr. Braune:beriéhtet, dass seit Behebung.der Durch-
briiche in-der Feinreinigung sowohl alte als auch neueingefiull-~

asse besser . ansprechen. 1

In Ruhiland Wurden bei einem ausgebauteh Synthesekof-
takt 0.9 - 1.0 % Schwefel, auf Cobaltmetall bezogen, durch
den ganzen Ofeninhal“ gleichméssig verteilt vorgefunden.

Dr. Braune und Dr. FeiBt weisen auf die schadlgenu
erkung von Sauerstoff im Synthesegas hin, Es ist daher bei
Sauerstoffzugabe zur Regeneration der Feinreinigermasse Vor-
gicht geboten. Dr. Grimm%phat festgestellt dass von den im'
Synthesegas enthaltenen O, 1 - 0.2 % Sauerstoff 0.05 - 0.1 %
im Ofen verschw1nden. Ob eine Wasserstoff- oder eine Cobalt-
oxydatlon elntrltt konnte dabe1 nicht beobachtet werden,

Allgemeln erwiinscht war die Ausarbeltung elner Schwe
fel- Schnell- ader Dauerbestimmungsmethode.

Dr. Jung fragt an, ob die Feinreinigermasse-Fabrik,

der zu erwartenden Belastung gewachsen ist. Um ein genaues

.Blld Uber die Felnrelnlgermasse~L1eferung der néchsten Monate
izu erhalten, sollen sédmtliche Werke baldigst Mitteilung iiber
dle Grosse des weiteren Ausbaues und iiber die bendtigte Fein-
relnlgermassemenge und den, Llefertermln machen.

4

Ausgebrauchte Masse, die aber in ihrem Réinigungs-
vermdgen nicht erschopft ist, soll, wenn irgend mdglich, ahf-
bewahrt werden, sodass sie nach Behebung der augenbllckllchen 
Schwierigkeiten wieder elngefullt und voll ausgeniitzt werden )

\

kann.

ron

| Prof. Martin weist zusammenfassend darauf hin, dass
die Schw1er1gke1ten, d1e be1 der Felnrelnlger—Anlage auftretcn;
technische Schw1er1gke1ten und nicht durch die Felnrelnlger
masse bedingt sind. Zur Behebung dieser Schw1er1gke1ten weix‘
folgende Versuche durchgefiihrt:

1) Ruhrbenzin A.G,: Relnlgung mit Slebturm II, Bei erwie-
-gener Eewahrung gind hohere Gasbelastungen vorzunehmen.

-9 -
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5. Ruhrbenzin A.G.: Siebturm II ist danach mit Sauer-
stoff zu regenerieren. o

3, Brabag, Ruhland: An einem Turm sind die einzelnen
Kubelabteilungen mit Ablenkblechen auszustatten, Die-

ses Aggregat soll als néchstes in Betrieb genommen
werden. |

4. Brabag, Ruhland: Ein Turm ist mit Feinkorn-Zwigchen-
sinlagen, dandrillung in der Tasse und Gasdurchsatz~
regulator in Betrieb. Tie Ergebnisse sollen auf der
nichsten Sitzung besprochen werden.

5. Victor Rauxel: Reinigung mit doppelter Schichththe
und Gasdurchgang von oben nach unten. o
6. Victor Rauxel: Reinigung iiber am Rand gestampfter

Wasse und besonderer Abdichtung der Tasse und des
Deckels mit Sanfl bezw. Asbestschnur.. . -

7. Rheinpreussen, Moers: Neufiillung eines Turmes mit
| Teinkorniger asse (3-6 mm), ebenfalls am Rand ge-
stopft und Tasse mit Sand gedichtet.
, - | L o
Kontaktofenhaus: o .

| | Dr. Jung berichtet iber die Trgebnisse mit den
in letzter Zeit gelieferten Kontakten., Nach rd. 5 Tagen Be-
trieb ergibt der Ofen 26 bei ca. 1000 m’/Std. Belastung
100-110 g fliissige Produkte ohne Gasol und Kontaktparaffin
bei einem Synthééegas mit 17-18 % Inerte. Diesem Ofen ist zur
vollstindigen Gasreinigung ein zweiter Ofen mit Cobalt-Tho-
riumoxyd-Kontakt vorgeschéltet, dessen Temperatur auf llOOC_
gehalten wird. |

Dir. Alberts weist darauf hin, dass nach den bis-
herigen Erfahrungen der Kontakt in seiner Wirksamkeit'rascher:.
nachlésst, wenn ein Syﬁthesegas mit hohem CO-ﬁberschuss oder
gar'Wassergas ZUr Umsetéﬁhg gebracht wird. In Rauxel wurde
diese Erfahrung bestdtigt. Rheinpreussen hatte iiber lange -
Zeit ein CO/H2-Verhéltnis von 1:1.7 - 1:1.75, ohne dabei
diese Erfahrung gemacht zu haben. Bei Rheinpreussen werden
in der ersten Stufe 30 % und in der zweiten Stufe 25 % Kon-
traktion.erhalten, sodass bei insgesamt 50~55 % Kontraktion
80 g fliissige Produkte ohne Gasol gewonnen werden. Dabei sin.
die Temperaturen pewusst niedrig gehalten. - | |

e

| In Ruhland waren bel kurzfristigen Gagszusammen-
setzungsinderungen keine Einwirkungen auf die Kontaktaktivi-

tat feststellbaq.
. - 10 -
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. Rauxel kann noch Keine Ergebnisse mit den in
letzter Zeit geliefertén Kontakten mitteilen, da diese noch
“nicht in Betrleb genommen. 31nd.

In der Kontaktbelleferung steht die Ruhrben21n
zugunsten der anderen Werke guriick. Es konnen deshalb kelne
neueren Ergebnisse mitgeteilt werden.

Elngehend wird die Frage erortert, ob dle Senkung
des Thorlumoxyd-Gehaltes von 18 auf 9 % eine Verschlechteruus
des Kontaktes gebracht hat. Dlr. Alberts erklirt die Versu-
che, bei denen eine stark schadlgende Wirkung von 24 und mehr |
% Thoriumoxyd, aber keine Versnderungen.der Aktivitdt bei
Erniedrigung des Thoriumoxyd-Gehaltes vis auf 6 % auch in
iiber 2000 Stunden fortgesetzten Dauerversuchen im klelnen
beobachtet wurden. |

Dr. Kolbel verweist auf seine fritheren Versuche,
die bei Kontakten mit unter 12 % Thoriumoxyd-Zusatz ergeben
haben, dass die Lebensdauer der Kontakte eine kiirzere war
bezw. die Aktivit#t relativ schnell nachliess. Démgegenﬁberq
stehen die in mehreren Versuchsreihen in Holten erhaltenenf
.'Ergebnissé. Zu Vergleichsversuchen im grossen werden Kiibel-
fillungen mit 18 % Thoriumoxyd hergestellt. Hine Fullung or-
h&lt die Ruhrbenzin, eine zweite Ruhland. F

Dr. Roelen berichtet, dass Schéddigungen, die durch |
rverunreinigté Ausgangsmaterialfén am Kontakt auftraten; nicht
durch -Erhshung des Thorlumoxyd-Gehaltes auf 18 % zu beseltl—,
gen waren.

‘Dir. Alberts weist auf die Erfahrungen uber die
ZW1schenregenerat10n beim Rauxeler Versuchsofen h1n, die
zeigten, dass eine Optlmale Temperatur bei 192 C vorllegt(
erd diese Optimaltemperatur nicht uberschrltten, so treten
bei der Zwischenregeneration hohe Ausbeuten an Methan und 01
suf. Nach diesem Vorbild wurden alle Ufen bei Rheinpreussen
und in Rauxel gefahren, Rauxel hat nur schlechte Erfahrungen -
-gemacht mit Kbhlenoxyd-ﬁbérschuss im Synthesegas und gleich~
‘zeitig langer Fahrperiode. Allgemein wird eine rd. l4tégige
" Fahrperiode zwischen den Regeneratlonen als: gunstlg angesehen‘

-1 -
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Zw1schenregenerat10nen ohne Wasserstoffkreislauf
wurden bei der Ruhrbénzin mit 700-800 m> Wasserstoff/Std. iiber
12 Stunden mit Erfolg durchgefithrt. Als Endwert wurden 4 %
Methan zugelassen. ‘Zwischenregenerationen mit Umwdlzen des
Wasserstoffes wurden bisher an Ofen mit geringer Aktivitat
‘durchgefuhrt und kénnen so nicht mit Zw1sch°nregenerat10nen
mit elnmallgem Wasserstoffdurchsatz in ihrer Wirksamkeit ver-:
glichen werden. Newellng berichtet iiber diese Krelslaufregene
ration. Bei Zugabe von 300 3 Wasserstoff/Std. wurde der: ,
Methangehalt im Umwdlzgas auf ca., 30 % gehalten. 1200 m3 wur
den umgewslzt. Rd- 1100 1 01 wurden in der Kbndensatlon gewon~
nen. Danach wurde kurze Zeit Frischwasserstoff allein .durch
den Ofen gegeben und dabei 1 % Methanblldung beobachtet.

Die Krelslauf-ZW1schenregeneratlon wird nur mit |
Durchgang durch die Kondensation und nicht durch die Aktlv-_;
Kohle—Anlage durchgefiihrt, Bei der Ruhrbenzin gelangt ein
Wasserstoff—Stlckstoff-Gemlsch mit 25 % Stlckstoffgehalt zZur -
Anwendung. Verglelchsversuche werden bei der Ruhrbenzin ‘bal~ |
digst an Bléck 8 angestellt ‘Die zu erwartende Wasserstoff~ |
Ersparnis bei Umwilzung ist mit 75 % elnzusetzen.

Niller-Lucanus fragt, ob iiber d1e Methanmengen be1
W1ederholten Regenerationen Aussagen gemacht werden kénnen,
Aus Grossanlagen liegen keine Ergebnisse vor. Der Versuchsofen
in Rauxel zeigte bei den ersten 8 Regenerationen gleichgrossen
Anfall an Methan und Ol'und bei den weiteren 5 Zwischenregene~ -
~rationen abfallende Mengen, ohne dass eine Anderung im Méthan-
0l-Verh#ltnis eingetreten wire., Dagzu ist zu bemerken, dass dﬂ
.Ofentemperatur nach der 8. Regeneration. iiber 192° gestelgert

wurde,

Dir. Alberts regt an zZu untersuchen, ob die wahrend,
elner‘Fahrperlode gebildete Produktenmenge in einem Zusammen-; "
hang steht mit den bei den folgenden Zwischenregeneratlonen
anfallenden Methan- oder Olmengen,

Dr, Grimme berichtet iiber starke Gasexpan81on bei
stosswelser ZW1schenregenerat10n, die wohl durch Oldampfbll- :
dung erklart werden kann. B
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- Auf die,Frage, ob eine Hydrierung bei hoherer Tempe-
ratur als der letzten'Produktionstemperatur empfehlenswert
ist, wird erkl&drt, dass bis heute keine endgiiltigen Erfahrun-
gen vorliegen. Einige sowohl in Ruhland als auch in Holten
~ durchgefiihrte Zwischenregenerationen bei 198°C und.ﬁber'ZOOQC
haben weder schidigende noch vorteilhafte Auswirkung ﬁit'Aus-
nahme von Zeitersparnis bei der Regeneratlon gezeigt., Die
gleichen Versuche miissen zur Bestatlgung dieser Befunde an
normal sktiven Kontakten durchgefiihrt werden. Bei niedrigeren '
Temperaturen als der letzten Produktlonstemperatur wurden in
Rauxel und Ruhland ségg%ggggaﬁ%generatlonsergebnlsse erhaltenf |

Nach der Regeneratlon soll erst bei moglichst tle- |
; fer Temperatur Synthesegas aufgegeben werden und dann inner-

| halb 3 Stunden auf 180-182°C die Temperatur gesteigert werden.
Dann wird weiterhin bei vollem Durchsatz anhand der Kontrak—
tion die Temperaturfiihrung fortgesetzt. Die Endtemperatur kann |
nach 4-5 Tagen erreicht werden und wird dann solange gehal-'
ten, bis die Kontraktion um 5 % abgesunken ist. Erfahrungsgem-
midss lésst sich auf’dieser‘Endtemperatur der'Umsatz uber 6~8 
Tage fast gleichhalten. Dr. Grimme bérichtet, dass bei Rhein-
preusseh ein Wasserstoff mit rd. 1.1 % CO zur Anwendung ge~
langt. Ein ungiinstiger Einfluss auf die Zwischenregeneration
oder den Kbntfkt konnte nloht festgestellt werden. Dazu ist

zu bemerken, ass ein Kontakt, der bei 12 atii 30 % Kontrak-
tion ergab, nach einer Zwischenregeneration, bei der 1500-
2000 m3 Methan aus dem Ofen ausgetragen wurden, bei 9 atii
ebenfalls 30 % Kontraktion erreichte. Eine Messung der‘anfale |
lenden fliissigen Produkte ist noch nicht mdglich. Der vor und
nach dieser ZW1schenregenerat10n gemessene niedrige Umsatz
1asst keine Riickschliisse auf die Brauchbarkeit von Wasser-
stoff bei Rheinpreussen zu. | ’ ”

~ Dr. Braune berichtet, dags in Rauxel auch Kohlen~ .
oxydgehalte von 1.0 - 0.5 % als schédigend angesehen werden,
sodass man dazu uberglng, das Kohlenoxyd durch Vorschalten
eines Syntheseofens zu entfernen,

Die Wasserstoffanlage in Ruhland kommt dieser Tage

- in Betrieb,
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Dir, Alberts berichtet iiber die Durchfuhrung der
Synthese in 2 Stufen bei der Ruhrben21n. Ein Vierblockofen ‘
ergab 8 Tage lang in der 1. Stufe eine Kontraktion von 50-60%. -
Dann wurde er in die 2., Stufe umgeschaltet und lduft jetzt
seit 2 Monaten ohne Zwischenregeneration mit gleichbleiben—
der Kontraktion ohne Temperatursteigerung.

Von Ruhland wurden aus einem Versuche &hnliche Br
gebnisse und Erfahrungen berichtet.

In Holten wurde mit dem Umschalten des Ofens‘von
der 1. Stufe in die 2. Stufe starkes Austragen von Paraffin
aus dem Ofen mit dem Endgas beobachtet. Diese Erscheinung
ging langsam zuriick, und es stellte sich in der zweiten Stufe
ein ganz anderes, zugunsten der Benzinbildung stark verscho-
benes OL/Benzin-Verteilungéverhéltnis ein, Eine Umschaltung
von Synthesetfen der 1. Stufe auf die 2. Stufe zu Zwischenre-
generationszwecken erscheint nach Versuchen der Ruhrbenzin
nicht ratsam, da die alte Aktivitdt bei Zuriickschalten des-
Ofens auf die 1. Stufe nicht wieder erreicht wurde. |

Welterhln W1rd iiber die Versuche in Ruhland und Hol-
ten gesprochen, bei denen eine Entfernung des Kbntaktparafflns
durch dauernde Zusage von Wasserdampf zum Synthesegas er-
reicht werden sollte. Eindeutig giinstige Ergebnisse 1agen aber

hieriiber nicht vor,

| | ' Bei Rheinpreussen wurden die in der»ersten,Stufe ge-
bildeten niedrigsiedenden Kohlenwasserstoffe nicht durch Ak-
“tivkohle herausgenommen, sondern mit dem Synthesegas der 2,
Stufe ebenfalls iiber den Kontakt gefiihrt. Bis jetzt konnte
eine physikalische oder chemische Verédnderung dieser Produkte
nicht festgestellt werden. Der Olefingehalt ist gleich hoch
geblieben. Dr. Grimme glaubt, in der 2, Stufe eindn erhthten
Olanfall festgestellt zu haben, doch miissen Einzelmessungen
nach der 1. und 2, Stufe die Bestétigung erst erbringen.

In Ruhland wurden ebenfalls Stufenversuche ohne
Herausnahme der n1edr1gsiedenden Kbhlenwasserqtoffe durchge-
fiihrt.

Bel der Ruhrbenzin soll ein normal aktiver Ofen

von Anfang an in der zweiten Stufe elngesetzt werden._ |
- 14 -
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| - Dr., Jung perichtet iiber die rd.\20 Extraktionen desl
Kontaktes im Ofen mit eigenen synthetischemn 01. Doch zeitigte ;
jiese Behandlungsweise zu unterschiedliche Ergebnisse, was "
dann auch die Aﬁ%@g%é dieser Versuche herbeifiihrte. Welche o
Vorteile eine Extraktion dem Betrieb bringt, kann erst bei
gleichméssig pormalem Ofenbetrieb_festgestellt werden. |

Dir. Alberts berichtet tiber die Vorteile der appara-

tiven fflperwachung der Gagzusammensetzung bei der Ruhrbenzin.
" Es wird auf den Doppel—Kohlenséurestheiber (Monoapparat)

hingewiesgen. |
- Omeco—Apparate haben sich zur Sauerstoffbestimmung(l
bei der Regeneration der Grobreiniger pesonders bewdhrt.

Dr. Jung fragt an; Welcher Art die Ofenkonstruktion
eiir das Wintershallwerk in Mitteldeutgchland isb. |

-Die Wasserumlaufpumpen sind nur noch bei Rhein-
preuSSen'in Betrieb und da nur, ul etwaige Korrosionseinfliile

zu vermeiden.

Kondensation

Ruhlend berichtet, nur anfangs kurze Zeit Nebelbil-
dung zwischen KbndenSation und AKrAnlagé beobachtet zu haben.
" Rauxel hat 0.5 - 1.0 g Paraffin/100 n3 Endgas vor der AK-An-
lage. Hohe Werte wurden nicht gemessen, doch besteht in Rau--
_xel die Kondensationsanlageéus einem mit Wasser berieselten

. Turm, dem ein Pilterturn (mit Koks gefiillt) nachgeschaltet
ist. Der Turm 1 wird nur durch Jasseraufgabe von ganz oben‘gd
berieselt, dass das Endgas mit 30-40° den Turm verlésst und
im Turm nur langsam abgekiihlt wird. In Holten wie auch bei
|Rheinpreussen und Ruhland wird die Wasseraufgabe ebenfalls 80

durchgefilhrt, dass keine Abschreckung des Endgases eintritt.
| In Holten traten immer denn starke Paraffinnebel '

| . :
auf, wenn Umstellung im Betrieb (Umschaltung der Ofen von der
1. in die 2.Stufe)‘vorgenommen wurden. Die Nebelbildung koun-
te auch nicht durch Aufgabe von 01 anstelle des KﬁhIwassersil,'
unterbunden werden. | - E

| Die Ulabtrennung in den Scheidebeh#ltern wéx an-
fangs in Holten schlecht. Rauxel'hat heute qpchschlechte o
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Scheidung, die aber auf die kleinen Scheideriume zuriickzu-
fuhren ist. Hier muss dauernd 01 vom Gradierwerk abgepumpt
werden. |

Zur Frage, ob saures, neutrales oder alkalisches
Kihlwasser die Scheidung begiinstigt, berichtet Ruhland, dass
 bei einem 8t#gigen Versuch mlt neutralem Wasser die Trennung
~ gut war. Zu beriicksichtigen ist dabei, dass nur 20 m3 01 t8g-
lich abzuscheiden waren. Bei dieser Fahrweise wurde eine Er- :
niedrigung des Sduregehaltes im Ol von 0.6 auf 0.4 g beobach-
tet.

Die Entsduerung des Oles wird eingeh-nd bésprobheu.,
- Dr. Wagner schlégt vor, die Entsduerung mit gebranntem Kalk
in méglichst warmem Zustande in kolonnenartigen Gef#ssen Vor-_
zunehmen. Alle Beteiligte sollen auf dlesem Gebiete welter-
arbelten.

Aktlv-Kbhle-Anlage S
‘Die Aktlv-KOhle Anlagen der verschledenen Werke
arbeiten zufrledenstellend. Die S&durezahl des Aktiv-Kohle-
_ Benzins, die rd. 100 mg KOH/g betrigt, steigt nach Beobach—
- tung bei dér Ruhrbenzin und bei Rheinpreussen beim Lagern an.
Dr- Grimme konnte bei der Laugenwdsche des Aktiv-Kohle-Benzins
Nitrile in dieser Lauge nachweisen. | |

Welterverarbeltung _ .
| | Es wird berlchtet wie in den einzelnen Werken

| das Aktiv-Kohle-Benzin verarbeltet wird:

Holten stabilisiert, destllllert auf;81edeende 140°¢, laugt
und erh#lt eine Oktanzahl von .66.

. Rauxel erh#lt mit einem Aktivkohle-Benzin mit den Siedegren- -
zen 30-160° eine OktanzahlVVOn‘GO. Das durch Destillation auvs
dem Olkondensat in Rauxel gewonnene Benzin mit den Siedegren-
zen 70-180° hat eine Oktanzahl von 8 - 10, PFir die Fraktion
70-140° soll die Oktanzall noch bestimmt werden. In Rauxel
gelingt es, in der Kondensation einen guten Schnitt bei 160°
zu erreichen, wéhrend in Ruhland das Aktiv-Kohle-Benzin einen
Siedeendpunkt von 175-185 hat, Dieses Benzin stablllslert,

’A- 16 -
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aber{nicht redestilliert, hat nach einem Siedebeginn von
33-35° eine Oktanzahl von 52-56. Der hohe Sledeendpunkt des
Aktiv-Kohle-Benzins in Ruhland 1st auf die hohe Kihlwasser-
temperatul zurlickzufiihren. Eine Abhilfe wird von der zurzelt
in Bau befindlichen Dampfekolonne erwartet, die in 3 Wochen
in Betrieb kommen soll. |

Uber aleLAKt1v~Kohle-Benzin—Verwertung,beigdeh

- einzelnen Werken wird folgendes herichtets

Ruhrbenzin lagert das Aktiv-Kohle-Benzin nach Stabilisation,
Redestillation und Laugenwidsche solangé, bis eine migchung
mit Krackbenzin mdglich ist. o

Rheinpreussen mischt einmal 74 % Aktivkohlé-Benzin mit 15:% -
Motorenbenzol und 11 % Treibstoffspiritus und erhilt so ein\j
spezifisches Gewicht von 0,720, In letzter Zeit wird ein Ge-

misch von 72 % Akfiv-KOhle—Benzin (Siedeendpunkt-l605165° und
48-50 % Olefingehalt) mit 17 % Motorenbenzol und 11 % Treib-

stoffspiritus hergestellt. Das spézifische Gewicht liegt bei

0.720. Die Oktanzahl dieses Gemisches s0ll bei der Ruhrbenzin
baldigst festgestellt werden, |

Ruhland hat bis vor kurzem 81 % Aktiv-Kohle-Benzin mit 8 %
Motorenbenzol und 11 % Treibstoffspiritus gemischt abgegeben.
Das spezifische Gewicht betrug 0.710. Die Oktanzahl des Aktiv-
kohlebenéins'allein war 51-52 bei rd. 40 % Olefingehalt. Der
Siedeendpunkt lag bei 180°., Das Gemisch hatte eine Oktanzahl
von 71.8, wihrend ein gleiches Gemisch mit ausléndischem na-
tiirlichem Benzin angesetzt eine Oktanzahl von 72 hat bei

einem spezifischem Gewicht von 0.743. Der untere Heizwert des
Ruhland-Gemisches betrug 7004,WEQ¥%Q wihrend der geforderte

Wert 7200 ist. .
ﬁvw/L . 4(/&4 /Mf(f(,\
- Ruhland steldt neuerdings nur noch folgendes Jierergemlsch

her: 47 % Aktivkohle-Benzin, 45 % Motorenbenzol, i % Athanol
und 4 % Methanol. Das spez. Gewicht betrdgt 0.77, cie Okt .- -
zahl 85. Das gleiche Handelsprodukt mit 52 % ausléndischem
Naturben21n, 40 % Motorenbenzol, 4 % Aethanol und 4 % Yethanol.
hat bei einem spez. Gewicht von 0.78 eine Oktanzahl von 86.
Dr, Wagner weist darauf hin, dass Hydrierbenzin aus Bohlen
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nit 5 % Motorenbenzol gemischt ein spez. Gewicht von 0.737
hat, - R

Rauxel stellt fir den 1nternen Beurleb ein Gemlsch von 80.1 % |
Aktiv-Kohle-Benzin (Snedeendpunkt 160° und rd. 40 % Oleflnge-.
halt) mit 8.9 % Motorenbenzol und 11 % Treibstoffspiritus her,
dessen spez. Gewicht OO7OO\gnd dessen Oktanzahl 67.5’betrégf;““

o Allgenein Wird verabredet, keine'minderwertigen Ge-
mische herzustellen, sondern mdgiichst die verlangten Daten
wie: unterer Heizwert 7200- WE/ d spez. Gewicht tiber 0,72
_einzuhalten. Ist dies.nicht moglich, soll das Aktivkohle-
Benzin solangé gestapelt werden, Bis durch Zumischung von
Krackbenzﬁn diese Daten erreicht werden kdnnen. - |

Gasol

Uber die Gasolverwertung wird folgendes bekanntge-
geben | i | i

Ruhrbenzin verkauft sein Gasol nach Trennung in Proqan und |
Butan als BV-Treibgas, das je nach Jahreszeit aus 70-90 % Pro-
pan und 30-10 % Butan besteht. Der untere Heizwert muss 11000
WE/kg bei + 3 % Toleranz betragen. Der Kohlendioxydgehalt soll
bei hochstens 0.4 % liegen, seine Hohe 'ist solange unmassgeb-

lich, als der Heizwert dadurch nlqht erniedrigt wird.

NIRRT L)
Rauxel gibt sein Gasol als 1 durch den Benzolverband

in den Handel, Dr. Braune berichtet iiber einige Reklamatlonen.
Haupts#chlich wurde iiber den Geruch des Gasols geklagt. Der
Geruch wurde aber in allen Fillen als normal fir das Vorhan-
densein von ungeséttigten niedrigen Kohlenwasserstoffen cha-
rakteristisch gefunden. Schwefelhaltige Verunreinigungen kom-
.men als Geruchstridger nicht in Frage. Die Geruétheléstigung |
trat nur durch starke Undichtigkeiten am Regler oder an der
Gaszufilhrung zum Motor auf.’Der Auspuff war immer geruchlos,
Zur Geruchsfrage wird allgeméih der Standpunkt eingenommen,
dass die Geruchslosiékeit nur Nachteile bringt, da Undichtig- -

keiten nicht bemerkt werden konnen. Bei Reklamationen ist
darauf mit Nachdruck hinzuweisen. Als weiterer Reklamations-
grund wurde unblelcher Druck bei verschiedenen Flaschenfullun—
gen angegeben. Druckschwankungen bei den einzelnen Flaschen-
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- filllungen sind bei Ruhfgasol nicht zu vermeiden; sie sind
aber auch nicht von Elnfluss auf die Verwendbarkelt des Ruhr-
gasols, da dlese Druckschwankungen bei Verwendung von Fliissig-
gas vom Regler ausgeglichen werden und die Streckenlelstung

nur vom Gasolgewicht, nicht aber vom Flaschendruck abhanglg

ist. | '

Ruhland fiillt Rohgasol nur fiir eigene Werkszwecke ab. Die
Zerlegung des Gasols in Relnpropan und Reinbutan ist noch
Deb-bphtbrsliottt e WOTY ior-dos-Latiy
4we%ﬁ-\féggﬁn.o@rgw&exﬁaﬁlm By it
;Rhelnpreussen will das Gasol als Rahrgasod- in den Handel
bringen. Dr. Grimme berichtet iiber die Ausbeute an Gasol in
der Aktlv-Kbhle-Anlage Bei 6-7 % Zusatzbeladung wurden rd,
80 % des Gasols, bei 18 % Zusatzbeladung 40 % des Gasols ge-
wonnen. | | |

Dle bei der Synthege geblldete Gasolmenge betragt
nach Untersuchungen der Ruhrbenzin 7-8 %, nach Untersuchungen
bei Rheinpreussen rd.- 15 % des gebildeten Gesamtproduktes. |
Dabei so0ll bei Rheinpreussen gleichzeitig ein hoher 01- und
geringer Benzinanfall aufgetreten sein. Diese Verhéltnisse :
sollen in Teilstrombestimmungen in beiden Stufen genau unter-
sucht werden. Dr. FeiBt berichtet iiber eine neue Propan-Butan«
Bestimmung. Genaue Analysenvorschriften sollen baldigst ZU~
gangllch gemacht werden,

[
t

Allgemeines

B ) Dr. Jung berichtet iiber SchW1er1gke1ten beim Ein-
fiillen von Kontakt in Synthesedfen, die vielleicht durch die
~kalte Wltterung bedingt sind. In einem Falle war der Kontakt
im Kiitel zu grossen Klumpen zusammengebacken. Dir. Alberts
weist darauf hin, dass nach der Inbetriebnahme der PFraktionier-
anlage bei der Ruhrben21n das’ Trénkdl 1n glelchmasslger, der
Jahreszeit angepasster Form gellefert werden kann, sodass
solche Beanstandungen vermieden werden,

Uber die Probenahme und Analysen von frischen und
ausgebrauchten Synthesekontakten wird eingehend gesprochen.
Die Ruhrchemie soll Vorschlage Uber Probenahme, Analysenme-
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thoden und Verrechnungsverféhren in baldiger'Zeit machen,
Einer allgemein gleichbindenden Regelung wird grundsstzlich

beigestimms,

Holten, den 4., Dezember 1936“ N gez. I'r. Feiflt



