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. ..er@tellung dcs Asenkontgtes
“der us an.uensetzung 100 Fe--‘b Cu~ 9° ‘1203- 120 z..-Gur.

‘Ldsung 1:. ﬂﬁﬁ - o 7'(_/ GA' - Tl
_4,‘,@ 2,4 kg Pe(NO );;", H,0, 0, 064 kg Cu (0 ),,' o 6 H,0 und .
0422 -%g - 4.1 (NO ) . 9 ‘I 0 erden in -Tasser: ﬁelﬁst und die vdsung

~auf o Htr.'hu“e;.nlt //fmcw{ ~ 100 Jc

iemg fr SRR

1,33% kg'IEOH werden in Wer aser e;elost d ebe!ﬁfallé"é.uf

1o 1ur. eufgefullt. | ST e

1.:'-:‘-'l ’ . L T B £

Lg

- uachdem .lo.:u.ng 2 zZua wieden ernitzt ist, werden 094 . kg

wdeden ez-n«:lten.. E st dabel zu beachten, dzca. ‘nicht 1a.n'fer sls
2 iinuten gelkocit wird d:. " sich sonst dexr ;.ontaxtbrei .ac aleciit 511—

~trieren—ldsste—tua-w iri-x.usu.ng*Z von*d.er -‘ln*n:*n~~enorn..en~xmf—-c.:.e-*“

ecen.f YIS zum. iieden gebrachte: Lésung 1.-in dicken strahl i
élnvegmsen, ./obei daraut. zu sehen ist, d aseg -infolge der,s'
eutm.li.,ationswame die Ldsung nicht uberkocht Zweckmassig nimmt )
me.n ‘zur "“allung ein ‘Gefiss von 30 1. lnma.L...i igstng 1 wird bei der

*allung nicht. vollstandig zugegeben,sondern men bemisst die menge
‘50, 4ass gt Inde; der Fillung das- Py der- Losung 9,2 ist.(8s’ bleiben’
etwa 100 om von I:dsunb 1 dbrig. ). Nach beendeter_ :‘=11ung wird .,ofortl
lflltriert { Duuer- hochﬂzem 5 A.in.) ui- zveinal mit je & ltr.nelusem
RS 5 gewaschen. Jeder Guss wird ouf eimnal zuge"eben Der Pilter-
kuchen wird 5o trociien gesaugt, dzec’ s 'erzue noch plastisch. ist.
sr wird dxnn durei eine 2%2 mm Ctra sDrecse 'ge'lruckt und. bel 1= o

i Iuftstrom betrocl.net. I-JO.I dex Brechen des nont sktes be]fox.nt

man etw’a 059 kg Padenkorn. -Der Koasikt wird d 'r uf 'bel 250° zit 'mJ/h

i fﬁer"to“*’ Je 100 - t:xn3 Lontzlzs 20" 1'1'1. ‘“lang~ rﬂéuziert Die- .’.e:z.x‘:tlovx
: erfolrrt 1v1 einér Birne von 0,9 ltr. Inn.1%t (12 cam, iBhe 8 cm )our

—in en atua 300-500 cm3 Jortekt wuf einmﬂ. reduziert. werden. ..,r 2e-1
- dulctionswert soll °twa 0,5 = 3% betragen und \.\ie forbe des reduvle*tu
.ont.‘ktes soll uiefschwarz sein.Ist der’ z.ontal’t rotetichig,so mues
we"terreduziert vierden e;h..‘bai 260 - :.70 . ' ’

Cor=Vitat 21/ 6/6,7" ‘i
(- Mkt . Fo%. o



LURGI ' S
FGesellschaft fir Warmetechnik mbH.‘“ ““Frankfurt/main, den 19 Q, 39
Laboratorlum Mousonstrasse : e

Bericht Nro 7. o 4o~y

.-Versuchsanordnung:v—

) Fur den Versuch wurde ein vertlkal stehender
Aluminiumblockofen von 4 m. Iange verwendet ‘Die Kontakt—
'4schicht1ange betrug 3 m, Kontaktrohrdurchmesser 10 mm, '
,Kontaktvolumen 235 cem. Der verwendete Eisenkontakt ent—
A:hielt 100 Fe—SGu—QAl 03-120 Kieselgur. ‘Der Kontakt wurde
be1 243 ‘unter 20 ati Druck mit Wassergas" und’ normaler ‘Bew-
lastung 1m Kreislauf gefahren. Das Verhaltnls Frischgas: -
‘ Kreislaufgas betrug 1 :12,5. Der Kontakt arbeitete konstant .
iiber 36™Tage ohne 1rgendwelchen Aktiv1tateabfa11 (An— '
f.schliessend war eine Ausserbetriebnahme infolge einer me-
Tchanischen Storung notwendig. "Der Versuch wurde daher -
mit bisher glelchen Ergebnissen-’ —- w1ederholt ) '




f .;::_,2 ,'.__.:
.‘,Ergebnisse - . ~ o
' Gasanalxsen' (Durchschnitt der letzten 18 BetrieﬁBEage ).

o R Eintrittsgas-~ _-Regtgass - - Kreialaufgas:

00, .51 26,64 19,7
cﬁHm ' _; S .l 0;2 ﬁj '
S T 7= U 0,2 '
'Hz e '50,-'7‘ D 41,2 ':. FE ..43;9
‘,cﬁ4.' R . ..o,z_‘v N ';;,3'{) e 1,‘6"”“
Npo o n e 5,1 e T1,20 e 9,4

—CEgT T P & S 1

5 . . 0’3

0,2-'

Kontrgktion : 54,4% -
—£0-Unsatz 'T—‘-'*”‘:"']";“i"'""".:“

H2—Umsatz.i~- 62 9%

N CO+HytUmsatz: 69, 2%-—-

i .
. Aufarbeitunasverhaltnis-'CO H2- 13 1 06

Analytischer Verf1u591gungsgrad 96 7% /4;~<_ 54 / . . r

-—-v’

»Zusammensetzungmder Produkte ( vergl Anlage 1) ~ L

Benzin bis 2000-3 21 Gew % -.» .
01 200-320° .y 16w .
Paraffin’ iib. 320 : 63 v, : ’
: Der Oleflngehalt des /Benzins. betrug 77 Vol. %,j
' d1e chhte D15 = 0 694

—

| | S -( J ¢é G, 234"

‘“z/vcwz 47;6‘-&5 o e
C/OFM& z&g,c«smme eLA

| )

-
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Das Paraffin ist- im Gegensatz zu.den dunkelbraun

’gefarbten Produkten, welche mit Disenkontakten gewohnlich

“erhalten werden, hellbraun bis gelb’ geférbt und kann durch
: Béhandlung mit Granosll volllg gebleicht werden. .

Aufarbeitung des Restgases mit Kobalt—Kontakt.

C Wie ais den vorstehenden’ Analysen hervorgeht, ent-.A
" halt das Restgas des Versuches “19,3%°CO und 41,24 H,. Es '
_ist ohne welteres-moglich .das fiix Kobaltkontakte erwunschte
Verhaltnls L0z H2 von 1t1,95 2z erreichen.Man. kann. dann
dieses Restgas in einer 2. Stufe in” bekannter Meise mit 11’7
. Kobalt—Konﬁgggen_nmsetzen Ein’ besonderer Versuch wurde o
"”hieruber nicht in- Gang gesetzt;” a genugend Erfahrungen vor-
~‘”’l“j.egen, um das brgebnis sicher berechnen Zu konnen.

TWie oben erwahnt betrug der CO+H —Umsatz in der
}'Vlsenkontaktstufe 69 2%, Bei_ Verwendung elnerQZ.;:mitH
"Kobalt—Kontakt arbeitenden’ Stufe kann mlt einem CO+H -
'fUmsatz von 1nsgesamt 95% gerechnet werden,:elne Zlffer dle.;:
melnem etwa 90%igen CO—Umsatz bel der heutigen Mltteldruck-

Synthese entsprlcht.‘ . . R - -

In der-2. Stufe konnen in dleser Welse nochmals .

140 g Fluss1gprodukte/Nm 1nertfre1es Ausgangswassergas er~

—~ha1ten~werden~*®re~Gesamtausbeute*in‘bgrdén‘stufeﬁ”beffhE%
dann 1170 g/Nm 1nertfreies Nasse;gas.';‘_ : “_ . i

. ‘Die Zusammensetzung der Produkte aus belden Stufen
proportional gemischt 1st -aus- Anlage 2 er51chtlich Es gehen '
iiber : .

: bls 200 E 27 Gew, % Benz1n oder 46 g/Nm inertfr.Wassergas
von 200-320° ; 20 " BL. v 34 v e et
- ilber 320° £55 " Paraffm" g0 e R
Hingegen liefert die heutige Mitteldrucksynthese bei 130 g ‘
Gesamtausbeute nur ca.27 Gew % Paréffin oderl35 g/Nm Idealgas.



Beim Betrieb des von-uns entwickelten Eisen-
Kontaktes mit Wassergas im Kreislauf unter 20 Atm. Druck - und

'Nachschaltung einer 2. Stufe mit, Kobalt-Kontakt ldsst sich’

"Wassergas unter Wegfall der Konvertierungs-Anlage mit einer

Ausbeute von 170 g/Nm 1nertfreies Ausgangsgas in Paraffin,"f
01 und Benzin verwandeln.

Die Parafflnausbeute ist 2V2mal s0 gross als bei

'Verwenduhg von lediglich Kobalt-Kontakten.

h”,‘ Es wirde-sich- hlernach zZwecks Stelgerung dexr

'Paraffinerzeugung empfehlen, vorhandene Mitteldruckanlagen
" -durch Vorschaltung einer. mit Eisenkontakten arbeltenden Stufe"'

. 2u erweitern,Diese Erweiterung kann bis zum- Vierfachen der ...

heutigen Kapazitat vorgenommen: werden, ohne. dass zusétzlich
Kobalt benotlgt wird T TETR L e '

L U

. ‘2 Anlegen. '

Dr.Hr/Dr.E/Blr.
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. R BENth? Anl 2
: ;._Hmfer manderschaliu ng “von E.s’é e W d

i ~ Kobalikontaki. swecks v ,
beﬂung _von Wassergas Ausbeule .

olliger Aufar-.!

Cund. Zusammense{;unq der o

| _ MT il Pro d u kie

CO+Hj mch? umge

. m , -m,__scst....._" s | 200!

A Verlus? *CH:,)L&Z
1 +Cn Hm

S A .

2089 Im' merH’renes
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Laborator1um Mousonstro ““?‘r<¥~*Frankrurt a/M,, den 26 Aprll 19&9’

Bericnt Nro 6o

~1Bétr° Dauer- Versuéh iber- 75 Monate mlt verdunucen :

Kobaltuxontakten und Wassergas mit und ohne Kielslaara

deybucnsanordnung

_Aurga.be° "Es war’ Iestzustellen, ob ein verdunnter Kobalt Kontanl

1 ‘im Betrieb mlt Wassergas elne ausrelchende Lebensdauer
,) er21e1t°-u’ o . i .

Verwendet wurde ein Kontaktoren mlt 2 Rohren~1n_3e

S 3-m hoher Schicht m1t verdunntem Kobaltn Thorium-Magnesium" rau,L_

korn {100 Co 'z 5 ThO ‘10 MgO : 600 K-+Gur). Es hendelt sich um. dan °
glelchen Kontakt der im_ Sommer 1938~1m Ofen. II-1n ~Holten- elngesetzt~

A etrlebsperiodeo (ve 9.9, ss‘; 6.11. 38)

wurde° Beide Kontaktrohre konnten mit und ohne Krelslaut gerahren._a

werdeno

In dleser Periode sollte restgestellt wer'dem9 welrhe Un

uerschlede bei verdiinntem Kontakt und Wassergasbetrieb mit und ohne

Krels1au£ bestehen.. e

' Konstantn Die Gasbeaurschlagung beider Kontakte entsprach durch-

S Von den belden Kontaktrohren wurde ‘das’ e1ne m1t des |
undere ohne Krelslaur unter 7 atl: Druck bei. 195 mit Wassergas in
Betrleb genommen,.Dle Temperatur wurde nach 24 Stunden aunf, 205 ige

steigert und blieb dann: wahrend der Bﬁwochentllchen Versuchsperiode
o

sohnlttllch einer- 937 fachen Volo--Bela.stungu Bei. dem 1m Kreiszaur ar’
beltenden Rohr I b ug das Krexslaurverhaltnls 15 4. ._v@'.,@m.gﬂh

- Soel L . . Y




AtGasznaIxsenz’ﬁ (Durchschnrttswerte uber~8 Wocher;)°

Elntrlttsgas : erlslaufgas Restgas: Resﬂéds?
. Hohr I Rohr I - Rohr II
m.Krslf. o.Krslf.

e —————— e .

G, . S o, 1,3 | _"-1’%: e

..Vc H BT . A L , - '0;1 0,1 C 0 6:_ :
0_,17' - 092' L 0,2 0,2
.cQ — : - 39,0 S VP v44931 459é_.
T .. 50,1 Lo 29,‘3. -7 3 - 22,8
OByl e 5,0 . 36 4,5

MNp o103 e 23,6 . 24,7 "
L Gopenl T 1,05 . 1,04 - 1,25 -

 Kontrek: isg. P _ BB 6T AT B8, 3 £

‘;ﬁé.mﬁmSatz 5. e S S T8,6 % 81{7 %,
"co 2 Hszmsa

:_——_"V'“.-rj"j‘ a | : S "54"%'**’»‘”“'68;‘2':%%'

Analyt, VerfluSSLguub~=_,haA ’ I Ot
) (beI'o_f auf H "NHZ/Z ) ' ; ._9093 % 8593 %

"Ausbegtenu T E . o ¢»a;1.

."Je Nm“"Idealgas e

(H +Hy /2) . o . L iso 5 g 132, 2~§//
£ B e —

- ergibt, umg rechnet . -
95~%1gen Umsatz oo '€164~gﬂ-*b153“g)““"‘

Y P

Je Nm Nutzgas i : . R B
(1nertrreles Gas) - - A e 110,50 g 111,686 g -
Jusammensetzung dal Prod. nlz . , Lo S
Benzin bis 200° . 55 Vol.Z 49 Vol.s
" Oel 200-320° e B0 w28
' Paraffin ﬁber»3209vf_ cLlsi. 4B w23 .y L
T ) 100 Vol.% 100 VoI.%:

Olefine im Benzin bis L2007 63 . v gg b
7 ».0el 200320 i 58 - 35

chhte des' Ben21ns bei 18% 0,705 0,703

_ Co. i

- LT | - - _o/



- 5
. Diese Ergebnisse 51nd in dan %nlaoan 1«4‘°pauhisdh—
daraestellt, i :
Zusammenfassmng der 1“ Vppauchsgevlodea : szijpp4££44

‘ '1.) Die Lebensdauer des untersuchten vepdunntan
gKobaltkontaktes im. Wassergasbetrlob ‘st belm Arbelten mit _
Krexslauf nicht gerlnger als im geraden Durchgango. S e

2 ) ‘Der Verdunnte Kontakt 1lefert berelts dm geraden

,Durchgang mit Wassergas glelch hohe Ausbeuten w1e ein konaennj
B trlerter Normalkontakt mlt Synthesegas bei - qualltativ besse~'
ren P*xmarprodukten. ' A ,H‘ . A

3.) “Im Wassergaskpn1slaaf glbt der verdunnte Kon
takt eine. geringere- Methanblldung und demit’ uberelnstlnmend
-~ eine—ca.-6- g—hohere“ﬁusbeuté”(”bezogen aur 756 %Figen Umsatgz). als
- Ohne Kreislaur Die Ben21nmenre und. ‘die OlnfinZPhl des Bon21ns

sind-im’ Kreislaufbe+r1eb hohern.

2. Bntriebspnvlodeo-“ (12 11 38 715, 11.38).

2 st Ume - gicher- ‘Zu- gehen dass dle betrleollcnen Unter
schisde der belden Kontaktrohre nicht zufalllger Natur 51nd
wurde nach 1475 Betrlobsstunlun (62 Tage) der- Kontakt des
:Rohres 2:dm Kreislauf " welter gefahren° Hierbe1 stellte sich
‘genau derselbe Vérflussigungsgrad heraus Wle beim Rohr 1.
(v@rglo Anlage 5 in der zun Vergleich auch die erste- Befr;eos
perlode des.Rohress 2 mit aufgenommen ist. ‘Um dlese Zeit flel'
.das bisher mit Krelslaur betrlebene Rohr 41 durch:® eine Betrlebs

. stérung rup die weiteren Verauche aus)o-

3 und 4, Betrlebspnrlode° (15 11 38 o 14 1 39)

) In den vorherﬂehender Perloden war dle ReaXtionsg:.
Temperatur nicht- geahdert wordan, sodass der Wasserstorfumsetz
von.. anfanvllch 85 % sut: 70 % abreLallen ver. Es sollte nun vei
sucht werinn yhwieder-aut d=n uPSprungllchen Umsat& Z kommpnb

-‘Aus dev Erfahrung heraus, dass elne Temperaturerhohung 1m
K g . .



. - _,‘4
Krelslaufbetrleb zum Ausglelch absznkender Aktivit&t nach-
teilig ist, wurde beim Rohr 2- zunachst der Krelslaur abgew o
'stellt. Um 85 % Wasserstofrumsatz 2u erreichen, musste die )
Temperatur von 208-aut- 223° gestelgert werden, Hierdurch riel
Jedoch der analytische Verr1u°sigungsgrad von 90 auf 74, 4. abo
-Man.hitte also den - Kontakt ‘-nech fiblicher Auftassung als - . .-
erschSptt betrachten mussen° Durch- Wlederelnschaltung des 7
Kreislaufes (4. Betrlebsperiode) stieg Jjedoch-der———
Verrlussigungsgrad wieder aufr’ 86- %e Hatten wir-die- Temperatur
Lim- Krelslaufbetrleb erhéht; -so hatte dieses- Ergebhls<n1cht
Z'E;Eiéih werden konnen° Vom- Beginn der Wiederelnschaltung
des Krelslaures arbeltete der Kontakt weltere 55. Tage
volllg konstant (ohne 1rgendeinen Akt1v1tatsabfa11) welter
mit - folgenden Ergebnissen :

i 1,!,‘~

,'Gasanalxsen‘*—-(Durchschnltt uber 55 Tage ) °.

Eintrlttsgas' Kreislaurgas° Restgas°¥

B S e
- oty e T 052 10,3
(,)2 C o Oy1- 0,2 ' 9,1
B 38,7 4,0 450
Hy o 5250 26,5, | 1,3

__cﬁ4 : f‘_prg_— 47 5,8
Mg - mel 19,4 .- 21,6
;_cnzahl - . "a. 1,02 | 1,03
Kontrakt10n°' f '63,9'%‘
 §23Umsatz;i U 84;9‘%
,”GO¢fﬁéwUmSatéu:v r73;3u% -

Ausbeute

g/Nm3 Idealgas (Hzeﬁz/é ) . 138, 8 (bezogen auf’ 967igen
. . Ho-Umsatz = 155)

ca

e/Nm® Nutzga.s (CO..H2) »118v'.



;5‘Aﬁél&t:iVerflﬁssiguhgsgfédl;;752;

) Zusammensetzung der Produktea

- Benzin  bis 200 - ..;.u.gg;;a.} 87 Vol.%
Oel. . .200320° ° L.ii.oiiieeeie. .29 m
Paraffin fiber 320° ....cveienees . 14 m

- ) . - e - S e 100 _VOl.,'%‘ e
‘Olefine im Benzin bis 200° i.... 60 Vol.% ... ..

' » o im Oel” 200 -'320° ... 045w

Tl e T A
_Diehte des Bemzins bei 16° ..... . 04702 -

T m des Oels | ....... Caeeean 0,770

B Betriebsperlodeo_.v JT.L: -<' -

;“‘”“Gegen Ende’aer 4 Betrlebsperiode (0*1 Anlage b) wurde
versucht Tdie’ 0, 7—tache Belastung auf’ Normaxlast zu emohen°
"Um den gleichen’ Umsatz zu halten, musste die Temperatur _
“um 10~ auf 233" gesteigert “werden « Glelchzeltlg Tiel der o
~-Verf1usszgungsgrad ‘von ‘87 “auf 79 %.° 'V'Tf“

, Es wurde nun wiederum der Krelslaur abgestellt woraut
.der Verrlu551gungsgrad bls -aufl W2 % absank. Das Wiedere1n~~‘
"schalten ‘des Krelslaures schaftte noeh keine’ befriedlgenden
'Verhaltnlsse, sodass der Kreislauf erheutabgestellt .
_i_zQthed__aloote“Betnlebsstundex_undndle_memperatun—weiter-—
h1n auf -237° ‘gesteigert-wurdes, ‘Hierdurch’ tlel der Verf1u551

B gungsgrad ant 87 % und besserte sich auch, nlcht mehr wesent~

"llch nach Wiedereinrschalten des Kreislaufes. Die Durch-

schnittsausbeute dér nichsten 12 Tage ( 3130te o 3400te Be-
triebsstunde ) betrug nur 1186 g/Nm Idealgas trofz 87%igem
CH o-Unsatz. '_j : S R i

Zusammensetzung der—Flussigprodukte L3RS e

Ben21n bis 200° 76 Vol.% OIerinzahl 2.
'0e1_ o 2oon320° 19 » o n P
Paraffln iibe 320 5. . ” .



ebnls der 5. Betr1ebsperiode°

,6‘.- e

T TN Y

SRR

: E
’ S o
) . Nach .tingerem Betrieb elnes Kontaktes lasst 51ch'”‘
die Gasbelastung w1rtschart11ch nicht mehr steigerno'

S

6. Betr1ebsper10den :

" Der nunmehr bere;ts 3400 Stunden ( 42 Monate)
elte Kontakt der nicht durch naturllches Altern sondernl'w
,ledlgllch—durch die. Versuche der 5, Perlode gelltten hatte9
vurde nunmehr alim#éhlich auf\to dann eut 12 ‘und schllessllch

auf 20 atl Betrlebsdruck gebracht (Gasbelastung normal
Krelslaur 1: 4). ">. R ~r:wn

‘In" der 20: atﬁ~Per10de wurden Iolgende
Ergebnlsse erhalteén : ’

Gasanalxs LR

(angenaherter Durehschnltt uber 9 Wochen)

Elntrittsga Krelslaurga ________ Restgaé{

7,1 15,8 - v;m”18,3,lx
oo 35,4 46,4 5654
H, 47,2 18,5 - 13,5
“UH4:; p— 0,5 _: 16,3 : o 7;01%
.’N2‘,_ o - '956:. .1295 - 24 5
CéZaél : - 1,15 g, 12”

Kontraktion: ~ '~ 60,8 %

;ﬁszmsétzs. _ .; .ég'%

:Qggi§2~Umsatsz;w‘:>7Q;4;%1

anaanerflvGrad:  35 %

'Ausbeute°

toC 140 g/Nm Idealgas (H24H2/2) (bez.aut - 95%igen H

S Unsetz  14g g/cbﬁ)
119 n o Nutzgas (inertrreies Ges)..

uv'zg,'



ZusammenSetzung der Produkte'.'ﬁ$fn,

Es 51eden Ben21n bis 200° 64 Vol % (Olerlnzahl 62 )

- © Oel” 200--320° p-24 n o __n 46%
e ‘Parafrln.ubu 320_0_12 o : :
'WE?7 : Mlt diesen Ergebnigsen arbeltete der, Kontakt i

~2- Monate konstent we1ter bis 2u” elnem Betr1ebsalter von:
7& Monaten, ohne dass eine Abrallstendenz zu beobachten War.,

N 1 ) Ein Co—ThOz«MgomKleselgur—Kontakt (100 B 162 BOO)
_wurde 7& Monate unter stark wechselnden Bedingungen 1m’Betr1eb .
gehalten. D1e Durchschnlttsausbeute iiber die gesamte Betrlebszelt
, betrug 139 g/ﬁﬁ ‘Idealgas. (H2&H /b) bei 87%1gem Wasserstotfum-‘
"satz. Dies entspricht elner Dauerausbeute von 150 g/Nm Idealm

__gas fir- 95 %1gen Umsatzw Dig_EnQduktion an Ilu551°en Prlménqu
vprodukten betrug in, der: blsheriven Versuchszeit mehr als - -
1210 g/g Kobaltu Damlt 1st bewzegen —dass- d1e Lebensdauer,J@T[
' verdunnter Kontakte e sogar mlt Wa%sergas betrieben---_. dle :
" Lebensdeuver- der Normalkontakte ubertrlrtt wodurch s1ch elne

‘Kobalt—Ersparn1s von - mlndestens 60 % erglbto

. 2.) Es glbt im Krelslaur Betriebsbedlngungen be1 deJ
“nen—der~normele - wdhrscnelnllch .mit der Parafflnblldung zu
’sammenhangende - Akthltatsabfall praktlsch Zu verschw1nden
\gchelnt. Welche Bed1ngungen im Einzelfall- gewahlt ‘werden mussen

‘kann noch.nicht genau gesagt -werden; In der Periode 4) . schelnen r

zufalllg solche gunstlgen Betrlebsumstande ervelcht worden ‘zu
sein, . ‘

Es: sind 1nzwischen bei zahlreichen- anderen Versuchen
ahnllche Beobachtungen gemacht” worden sodgss.yon Zurallergebg
nlssen nlcht gesprochen werden kannu ’ ' '

»". - 3 ) Die Drucksteigerung .ist ein weit wirksameres
Mlttel Zur Verbesserung der Ausbeute und des. Umsatzes bei .

: schlecht reaglerenden und erschoprten Kontakten els. TemperaturJ‘
- stelgerunge, ‘ o A e T T



-8 =

311% TR ) Der Krelslaurbetrieb verbessert be1 CO—reichen
Gasen elndeutlg die Vnrrlussigung und die Ausbeute. (Auf~ -

schaukelung des Kohlenoxyduberschusses) Glezchzeltlg st
‘erhoht 51ch dle Menge an Prlmdrbenzin und selne Olefinzahl, -

: 5. ) Fur den ‘praktischen Betrleb folgt aus d1esen_fg
%Vérsﬂchen -dass fur die M1tte1drucksynthese, wo kohlenoxyd-
relche Gase zur-’ Verrugung stehen in einer ersten Sture'
mit diesen Gasen dlrektggeﬁrbeltet werden sollte, glelch-
‘vgultlg ob Krelslaur verwendet wird oder nlcht ‘Die Konver—
tierung des’ CO—Ueberschusses wirde- dann hlnter der 1.Stufé
”‘erfolgen wodurch die: Gasbelastung der Konvertier_Anlage )
um . fast 60 % zurﬁckgeht.;Sobald der Betrleb—mlx_Eisenkontakten
welter entwickelt 1st empfiehlt es sich, unter Fortfall '

der Konvertxerungs-Anlage das Restgas der 1% Sture mit diesen-
'Kontakten vollig aufzuarbeiten. f;:”‘“_‘- T

B‘U R G ‘I
Gesellschart tur wiérmetechnik - m. b, H,
: Laboratorlum Mousonstrasse.mqu

‘:5 An1ggep;

.Dr.Hz/Dr.E./Ma.
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Gesellschaft fiir Wirmetechnik
rholioratoriun. Nousonstrasse -

Frankfurt o/, ,den 15.7ebs. 1555,

. ' B e ric h"-"t Nr. 5.0 - ;

Betr.: Drucksynthese von_:_Kc_')hlenv'mssersfofi'exi‘.
: Versuche’ : _

mit»Présskontakt;~~

A e

~.8uf eine vermitete vorstiirits ‘Paraffinbildung untersucht.

D35 Risgangagrimkorn war ein soharfkantiges, gebroche.

iies Produkt von 2. -5 mm. Komg;-&ﬁg’g und%{-éix_zeﬁlf‘Sé@iittgewicht- von ‘0,54,

_Strom-erkalten lassen. Dér. i‘értigeKontaktwhatte,daessich oheny 8cH
v_-"v_umaden_xNdrinélxbﬁt‘ék‘t“i'd‘g‘;z'-ff'}iiihrbhgmié ‘handelte; die Zusammensetzung S
G0+ ThO, : K'guhr = 100 : 15 : 200, . T e e

L 08 g Pertigkontakt, enthaltend 34,7 g Kobalt, wurden
. in ‘ein 4 m langes Rohr von 10 mm 1.W. ( iber den, Kontaktofen.-vglrom
—Bericht-Nri-T)-¢ing LUITE."Die Kontakte chichtlings- betrug 2,25 m. Dig
“Gasbelastung. wurde _zu' 0,48 Itri/ g Co /n bemeagen), entsprechend: y
. gleickier’ Raﬁm'z‘iei‘tauébeuﬁé?wie, bei 'z;ichtggp'resstgm 'Nomalkdntm;t. T

6:deifékﬁtoferiigiﬁmenﬂzﬁ? {y'fi‘iig{uﬁg‘?éﬂ:ehi: uhd*fdés’é"zivéi‘feiiéd die Aus- -
CLe . TRY SR i P g ;

beute - W dle:Pataflinbilding erisssr worden, ‘Wenn der Gas-
-.'!fduchsat”-~'-3§~’°3°’!‘?-1ﬁh°1:t>‘ﬁi'¢ﬁ*' erhEnY wirg, T T Bt
S .‘Al,)as_gqtﬁli%é‘;ﬁdhfakfrdhz‘z_v}ﬁrdé in stromenden.Synthese-
.gas. rasch &uf“lGQé‘_e;}iiﬁ + ann vurde die- Temperatur unter étiihdig'ei'_ '
 analytisocher Beobathtun saktion auf 180° postesgort. Hiorbei -

LB

: t

“betrug die Kontraktion 74 4. Bei de enannten - Pemperntur arbéitite




“ﬂerhﬁht In den nachsten 24>Stunden muaste dle Temperatur auf.166°
.fnach welteren 21 Stunden auf: 168o und nach nochmals 48 Stunaen aufiﬁ«
} 170° -orhdht werden. Mit dieser Temperatur arbeitete der ‘Kontakt

',./ -

;wdhrand weiterer 33 Tage ohne’ erkennbarea Nachlasaen der Aktivitat._f

fDie Durchschnittskontraktion liber die. gesamte Betriebszeit (einachl

~An£ehrperiode) betrug 64 %, der durchschnittliche CO~Umsatz 73% Die

Vbl% Methen mehr 1m Endgas enthalten aein gt

durchschnittliche ‘Ausbeute 130 g/h3 Ideal a8 - (einschl ‘12 58 Kontakb--
parnffin) Das}Eintrittsgas besaaa durchachnittlich Iblgende Zusammen-'

= ﬂntzung
%2 |
Dz : R A
co ;_'— :'29“6 y 2
Hy o ss2s

=
g
.
(VM & 0.0 o
3.0 0 o 3 .
W

: , Ai Wie dle nadgasanalyse zeigt, iso d;e mctaenbxlduag
geringJ‘Bei Nbrmalkontakt wurden bei gleicher Baumzeitausbeute 1~ f

, , auf umgeaetztes co): d die _
Zusammeneetzuﬂk er Produkte (beidea als. Durchschnitt ﬂbe  die,__’




vgesamte 40tagige Verauchsperiode, also e:.nschliesslich Anfahrze:.t)

iy graphisch aui‘getragen. "In der” Darstellung komnt deutlich die glmstige
:'1-Verf1uesiéung und die- erwartete "héhere Parafi‘inblldung zum Ausdruck
wtihrend bel normalem Kontakt 40 - 45 Gew% Parafﬁn gebildet werden,
_:waren ‘es’ belm ‘Presskontakt 51‘}5 R :

USRI Da innerhalb der Versuchszeit keine ﬂnhnltspunkte i‘iir'
’eine geringere Lebenedauer des Presgkontaktes,. verglichen nit Norma.'l.-“"
'kontakt N geﬁmden wurden - wegen -dex . niedrigeren Reaktionstemperatur :
scheint ‘die Lebensdaver: eher grosser. zu pein:~. ist: der- Preaskontakt
T;in denﬁl‘allen«interessant ,,bei denen_auf.‘miguohat-hohe Paraffinaua-
Lbeute Wert gelegt wird e REIINR R . ,

Die Versuche geben ‘:xen Hinweis darauf,“daas bei
- weiterer Steigerung der Kobaltdichte -unter Beibehaltung der- bisherigen}
‘_Raumzeitausbeute_ die Paro.fi‘inbildung noch erhliht werden kann B

N . Die Versuche werden zurzeit ’bei hb’heren Driicken for't—'?‘
gosstati | ' : |

LURGI oo
Geeellsohai‘t fiir Wumete'hnzk m. 'b H .
""I-a’bora.torium‘“M "aonst ragee;, T

4 % ‘Ruhrchemis -
6.z L'Warmo. -






1, = IR
eaeilaohaﬁ‘fﬂ?&&%.ﬁtechnik m.b. H.
I.aboratorium Houaonstrasse

Prankfurt a/M.,den 8; Pebr 1938.

CBerient me. s

Batr. Dmeksyntheee von thlenwaaseratoffen. ,’;f,';‘ S R
o Hochtemgeratur-x’reialauf T b

'E:I.a aus Bericht Nr. 1 hervorgeht ; erreioht ‘man - mit
nomalon Industriekontakt 1m Kreislauf bei. sonst unver!inderten R
—"Bedingungen ke.'me' besonders groaae Verachiebnng in der Zuaammon
aetzung ‘der. Produkte, e w&hrend verdﬂnnte Kontakte unter gleichen -
:»;Umatanden (Bericht Br..3) betrﬂchtliche Verdnderungen im- Siedever-
laut der Produkte ergeben. Z:lel der vorstehenden Arbeifr-m, Bedin~

' gungen zu finden, ‘die auch mit norma.lem Industriekontakt die Para:t— _
_finb:lldtmg zu unterdrﬁoken gestatten.u " e S

. i Steigert—man-schrittweiae-—die--Betriebatemporatur““
jfeinea nomalenvi)ruck-Syntheaeofena, 80 er entstehen “immer- leichtere -
-Produkte~'bai gloichzeitigem Riickgang der Verflﬂss:lgung infolge Zus

'no\hmonder l{athanbildung, M:Lt ateigander Tempera.tuz: ezraich' _,man bei
‘etwa 190 -.200° . “Je nach dem Zustand des 'Kontaktes - bei: neuens: .
jKontakten ‘auch, ‘sohon: tiefer, oinen Punkt,. ‘bei-dem die. Reaktion‘auf :
'vorwiegende Methanhi—ldung mnechnigt und fast keine mﬁasigprodukt
- mehx. entstehen. Zwischm der nomalen Druckayntheae, be:|.~der hanpt
_‘»'suohlioh Paratﬁn entateht u.nd di_gser Hathansynthese muas e:lnb '
_Syntheeo niedrigmolehxlerer Kohlenwaaaeratoffe liegen Sie wurde




) fur Lokalisierung der Reaktionewimne Sorge trdgt D:I.e Wurmeabfuhr'{‘_
»'kann bei den heute schon” sehr geringen Abstzinden der Kﬁhlﬂiichen

: posatechnischer Ufen nicht mehr wesentlich verbesaert werden. Es:v"
‘ _131‘: auch nicht nmbglich, die Beaktionew&me mit den Reaktionsgasen":ff
“ yerstirkt’ abzufithren. WoIite man’ etwa die gesamte Reaktionawiirne:

"durch einen’ Gasl:reielauf entfernen, 80-whre bei 5O znld.saiger

Temparaturerhlihung ein 200fach.er Gaskreisla.uf erforderlich. j" e

o w:l.r versuohten daher, die deeentwioklung zu 1oka-
‘ lisieren und zwa.r in der We:lse da.ss der Wasseratoffpartialdruc'
Tinnerhalb des Ofena niedrig gehalten wurde, wa.s durch paaeende s
Eins'bellung eines Kreialaufes in- noch zu besehreibander VWeise leich
«t:&glich ist. Es wurde also’ daﬁir geaorgt, dass Jedea rea.gierende*_

Waaseretoffatom von‘ mvglichst vielen CO-, (!02 . Na- - OH4 u.s,.w,

_ atoff der Reaktionaherd umg:l‘bt aich m:l:t Inerten und die Zimdstelle
erliacht Da die Synthaee mit abnehmendem Wasserstoffpa.rtialdruck
_auch in hsheren Temperatur’bereichen nicht auf Methan umschldgt, .
kann eine hthere Uaber.temperatur_.der..xontaktachicht—gegenﬂberden-—-ﬁ
.Kim1w§nden, d.h. a?fdo e:ln grbaserer Abstand" der Kuhlwdnde voneimm—

'der, zugelaaeen werdan. L oL R _

O

: L Der Versuch wurde in der Weiee ausgeﬁihrt dasa ein’
‘Industriekontakt bei 200° - alao bei” einer Temperatuz: ‘bei. der er’

mit normalem Syntheaegas .faat nur Mathan bildet .~ aus- einem Stick- :
atofﬂcreialauf heraus unter Dnick angefahren wurde. Die Ausbeute
betrug bereite ilber den” Durchachnitt der ersten 33. stunden 108 g/cb:
und lag in der' Polgezeit wﬁhrend ‘der: geeamten Versuchsperiode von

18° Tagen be:l durchschnittlich 142 g/cbm Der Ga.sdurchaatz 'betrug

1 'bis 1, 2 Ltr. Je.g Kobalt und Stunde, die’ Kohlenoxydaufarbeitung

96‘ 97$ ‘Wire :der Kontakt mit. einer Beanfachlagung von 0,7 Ltr. -
Je g xobaJ.t und Stunde (entsprechend ‘dem Gaa-Kobalﬂ;verhliltnis Am
Zweietufenbetrieb)gefahren worden, 80 hﬂtte ‘sich- die Ausbeute wahr-
scheinlich- noch erhtsht ‘Das- Kreialaufverhaltnia wa.r zu Beginn des,
Verauchea 1 6 und wurde spéter - ohne dasa sich: an Aus‘beute oder
Produkten e‘twas gelinder" hﬁtte - a.u:f 1 : 3x herabgesetzt Durch die

el e r .




‘:l’ast restlose Aufarbeitung dea Gaees besteht das dem Frischgas im“'-"f‘
_‘xreislauf zugemiachte Endgaa fast nur aua Inerten, wodurch eine
_",w:lrksame Herabsetzung des Waaseratoffpartialdruckee .Vor' E:mtritt R
in. den Kontak‘bofen erreicht wird. Zum ‘besseren Vergleich seien
geinige typiechen Gaaan”élysen zusammengestellt H R

In ‘dor Anlage ist die durchsohnittliche Kohlenoxyd- e

.:bilanz Uber. eine Vereuohaperlode von. 18 Tagenr graphiacn dargeste‘l‘.lc.‘
. Beim’ Vergleich mit den in- Bericht Nr. 1.-3 enthaltenen Bilanzen
ﬂxr die nomale Arbeitsweise bei gleichem Kontakt ergibt sich,. dasa
die Bildnng an. Methan und Kohlensaure nicht hBher liegt als ‘man
ea ‘bei den sone'c u'blichen niederen '.Eemperaturen gewdhnt 151:. I.edig--'
lich die Gasol‘bildungvist grtiaaer, was aber wahrecheinlioh mit. der

: htiherep. Belaatung ‘des xontaktes; 96 = 9T#ige- statt 7575139‘“Aufarb01-
xohlenoryda) zuaammenhﬁngt -=-Dia: Sliurebildung Am: Reaktiona,
‘aer ué’ét m:l.t 1,5 g/h gleioh hoch wie ‘bei der biaherigen Ar‘ueits—




Benzins liegt mit o, 68 bei 15° bereits i‘uhl'bar hbher als die Ertiee
Dichte des gewbhnlichen Drucksynthesebenzins, ‘bei. der Siedea.nalyae

gehen bia 1oo° 60— i
' SRS Y den letzten Tagen wurde die Betr;lebstemperatur ';{

"-bei o'bigem Versuch auf 220° gesteigert unter gleichzeitiger Verwev
(co :

‘fder Fall iat.,

Gesellschaft fir Wérmetechnik :
‘ Laboratorium Mousons trasae

fverteilggg R,
4 x"Ruhrchemie. -
6.x L'Warme.
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'Geanllachaft fur Wirnetechnik m.b.H. ‘Ffenkfurt a.M.,den 2,Pebr.19%)
‘ raboratorium Mouaonstraaee ' [

"*.nerioht Hr. 5...

Botrimt Dmoksyntheao von xohlenwaaaeratorfon.
o . Kreialautverenche nit verdunnten xontakton. S

: In Ber:loht Hr. 1 war dargelost wordon. dan boi
-~umnnung vexdynnter Eontakte™ '(66/400,/KGuht = 100° 1157y 615, )
m Gaakroialant ‘ade- Boaktionslago nach der: Benzinaaito vouohoben

“wird. Beispleleweise wirde bed 210%, 4’1 Gaadurcheats/g: thalt/h.
~‘;xml "dreifachen Knielmt ein nuasigmodntt,‘uhutan. A ,
86 Volmnp:osont aus- Bensin ‘und’ Oolen und. mu.- 10 147 Volumer
- gns- Parafﬁn beateht. egen der hohen Bat : _bu eaperatur,
dmligon Kontnktnasnen or:o:nderten. botrug uo Ooeamtnmuute mu-
120 g/¥n> Idoalga- trotz woitgehendex Gaaantarbeitnns (vel.
Hx. 1y Am.ogo 4 und 5). m. Vernuaaignng war: achloohter al
- Bomalbdtr:lob mit Bnhrohemie-kontakt ohne Kreislaut. ‘

¥ ' Ao ghnmvo
vordunnten xontaktin glo:lohar umlytuohor zu.amgaotm “Lortgo-
utat. Derx Guaurohsatz wary: bosogen mt Kontaktofomlmn 3io.toh
hoch. we- en bei Indutriokont.kton ﬂbuch 18 Die Bel
daher: bei den ‘Verdtinnten Eontakt .31’ 108 xdmt, '
Syuthenoges hatte uo zu-ameuqtamg X 29# 0, -

werdon konnto. ohno dul oine mul&sueo Btoiee:mic dor lothunp
‘bndung mrgotreten wan :



Qe

f‘étriebmhme beginnt. ‘Nach wenigen stunden arteitet der ‘Eontekt mit

E ‘Vollaat in Kreialauf und ngch 1bis2 Togen ‘kann - der Kre:l.elauf, falls

_,‘.‘Bpﬁtﬁr in geradem Durohgang gefahren werden eoll, allnﬂhlioh auf o -

'ﬁjreduniert worden. Wir ‘gehen in dieser “Anfshrweise eine sobr sohonendo
und rasche. ¥sthode ziu: Inbetriehnahme von Eontgktmassen, die wegen -

B 1hrez- absolnten Bioherhsit gegon zundungen zwei:telloa anoh der I.ebens-
daver. der Kontaktnasaeh zuatatten kommen w:l.rd. T :

. T Der obenerw&hnte verdunnte Kontakt ergab bed. der

Aktivitataprurung 1n !omaldruolm:ten bei las__u.nd b I.tr/g Kobult/h
-eine. Anfansnkontroktion_von 66,‘._ner_gleioho_xontakt _benbitigte. -m__m
'Gaskreislauf bei 7 atti und einem Gasdurchsats ‘von' 3 Ltr/g Kobalt ¢ine,
: Raaktionstenperatur won nur. 170-172 . (Hormaler ‘Industriekontekt &=
_—Ahenbtigt«boi -gleicher- Gaebeaufaohlaguns, besogen. mtaxontaktvolumen -
.Am Kreislauf: eine '.I.'emperat\ir von 180°) Meuo narkwurdige beaaere
‘.,’_Beaktionsﬁhigkeit der vordunnten xontakto unter Druok wu.rdo mehrthoh
~_festgestellt.”, R R SR T
ST Bed der mempez-atnr ‘von 170-172° ‘und “einém Kraia-
B lautverhaltnia 1 1.6 arbeitete der. Kontakt nahszu 4 Woohen mit e:l.ner
" xonstanten- xontraktion von 63%. Der mittlere Kohlenoxydumssts betrug:

_.773,7{;'“1110 mi‘t‘tlero Auabento‘“lSZ“‘E/obnT‘Idaalsu‘“‘Darm1alaufverhult-

Y

“nie lag ‘bei. diesem Versuch mit 1 s 6 siermlich hoch. Es wurde aber
‘ m-ieohen “durch 2arallolveranoho faatgeatollt. dess man auoh nit
-_,'.kle:l.naren Kroiauuren 1dontiacho Rasultate erhMlt. - i ‘

In der Anlago 1 sind die Gaaau:!arbeitung bezq. die

'Vorlohiedm saobaohtmgen anueanoh meror Verauoho deuton dazaut
~*hin; dess’ bei-Inbetriebnahme von EKont aktmasson-in der bisher. ubnohen
_Art, d.,h, Anfehren unter-Druck mit. nvglicbat ‘ndedriger Temperatur, -
~ i3 “gebdildet werden, ‘die:schon nach’ ‘beende="
bei Erreiohung der normelen: Betr:l.obatmpo-- »
:8ind und. daher gekrackt werden, “wobei-die:
emn gou!.uon Akt:l.vitutuohma orloidot.

“'tor. Anfahrzeit, d.h. aleo
.. ratur nicht mehr bes v
‘,.-_Kontaktnaau von vorzherein




nomalen Induatriekontakt b’e‘im Arbeiten ‘ohne . Gaah'e:l.elmt anglbt. . -

Der Vergleich zeigt, dans der.verdiinnte Kontakt- tgtz dor dreifgohen
asboanfacgm,‘ bem@ m Kobgt, hinaichtlgoh Auabeute und -
' %rnusnggn_ng nicht hinter dem normalen: hoohgrozontigen Kontekt -

zuruoksteht. Wir haben dieaea gunstige: Brgebnia bei—verdunnten e
Kontakton nit Gaakre:lal&ufon mehrfaoh reproduz:lert, dagegen gelang
o8 bieher nicht, ohne: Gaakroislnuf bei verdﬂnnten,Kontakton uhnlioh’ :
gunetigo Varnﬂuigungaziffem ou’ orreichon. : :

N

K nan ?raktionen mfgeﬁhrt nnd zwar zweoks besseran Yergieiohe “guf derr
linken Seite fur den nomalen Industriekontakt ohne Onkreialau:t, :ln
der litte mr Innuatrielmntakt nit Gaah'eialant und reohta fur den

bung der Produkte bei den verdunnten Xontakt aie’ niedrigero Betriebs-’
temperatur erachwerend zu beruokaiohtigen ist. e T :

o, Mir das veraohwundene Paraﬁin tritt eine aquiva.len-
—vte—*Bthhung‘der*Benzin-*unt-der—Oelanebeute“mt“‘Me“Veraohiebung"dor‘
Produkto wird. .1.n “ihrer praktiachen Bedeutnng nooh-grUaeer, ‘wenn' man

dio hﬂhere nopffeetigkeit dea Kreielaufbenzina nitberuoka:l.ohtigt.

- S R Ba dart antgnmd Atener” Veranchn der’ Bchluaa :
gezogen worden, dass beim ‘Ereislanfhetried veratnnte Kontakte- vorteil-
"‘ha.tter arbeiten ala der bisherigo !!orm:l.kontakt. tana anr dio Gewin-
‘mng leichtsiedender Prodnkte lort gelegt wird. S

: SV LURT G 2 ‘
Gesellsohaft mr W&meteohnik n.b.n. .
I-aboratoritm louaonatraas(

. ./Dr.E /Wa.
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" Laboratorium Mousonstrasse . Prankfurt a/M.,dén'26.Ii1§38.-
Lurgi Gesellschaft fiir- . . :
. Ylarmetechnik m.b . H,

4O

B-e r i e h t Nf, é

'Jetr.- Drucksynbhese von Yohlenuasserstoffen.
,xﬁAvvx\yxxxxxxyxxxxxxxxxvxxxxxyxyxxxxxxxxxxXX

: ,I ) Versuche mlt kupfernaltlpen Katalvsatoren und mlt Lerlerungs-
v akelett—Katalvsatoren.

Kupferhaltlge ‘Kontakte neiﬂen bei der Drucksyntbese ZUr
“”Blldung“sauerstoffhaltlger~frodukte“—ble~erste-Beobachiung*dleser Art—
“wurde bei einem Kobalt/Thorlum/Kieselguhrkontakt ( Co: Thoz. Kguhr —f
“100 : 18 :: 335 ) gemacht, welcher 1nnerha1b des Kontaktofens ' o
~“(vg_ﬁ,l'"'lru.erxib'e“r”'.Ber:Lch‘t;"I) “in der‘Rlchtung von “unten” nach “oben redu=""
721ert worden war. Bei .der. Abkithlung des-oben austretenden - Reduxtl-i
~onswasser enthaltenden = Wasserstoffs wurde ein: blaues Yondensat,
-‘beSuehend aus einem Kupfer—Ammonlakkomplex, veobachtet. -OLfenbar
"hatte 51ch bel -der. Réduktion des noch Nltratreste enthaltenden Grun—

_korns Ammonlak geblldet “welches bei der nbkuhlung 1n dem obcn aus
dem Yontakuofen herausragenden Kupferrohr mlt ‘dem ﬂasser Ponden51er~
“te, euwas Kupfer loste und S0 dle oberste Kontaltschlcht mit einer

\

‘spur’ Kupfer 1mpragnlerte s — o R
B Dleser Kontakt 11eferte bei’ 220 und 23 atiu Druck eine
!Alkoholmenge, d1e halB'ES gross war wie dle AY—Benz1nmenge Belm"
 Ausdampfen der 4-Kohle’ blldeten sich 3 Schlchten, eine Wasserschicht,

eine- Alkoholschicht und. daruber ‘eine Benzinschicht. Der aus “der’ !

wassrlg alkohollschen Schlcht gewonnene Alkohol siedete hauptsachlldl
*Tlm Berelch zwisehen 70: und 85° i es miissen also erhebllcho Mengen
‘Aethylalkohol vorhanden gewesen sein. Der Geruch der Mlttelfraktlon
1

war rein alkohollsch.‘ S § s s R P "

Ty Zur Reproduktlon der. AlPoholbildung wuraen kupferhaltige
‘"Yontakte in der Weise hergestellt, dass der Kobalt- ihorlumnltrat—A_‘,
‘.Losung vor, der Pallung mlt Pottasche verschledene Mengen Kupfer— ."

-nitrat zugegeben wurden, sodass die fertlge I ntaktmasse 2 bis 12%
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Kupfer, bezoben auf Kobalt, enthlelt Dle Alkohololldung war: be1
diesen EKontakten Jedoch sehr gerlng. ‘ :

Drhebllch bessere Resultate wurden mit einem Kontalt °r—‘
zlelt der 1n Anlehnung -an die ersten Beobachtungen w1e folgt . her--
gestellt warsy ein Kobalt—Thorlum—nleselguhrgrvnschlamm (100:18 615),
dessen Herstellunv aus Berlcht ‘I hcrvorgeht, vurd: mit einer Losung
von Kupferoxyd- Ammonlak (10, 7 g Cu/l)- getr“nyt, nach den Absaugen o
des’ Ueberschusses ‘bei 110o getrocknet, gekornt und mit Wasserstoff
4 “anden bei’ 210° rcduz1ert. Die” fertlge Kontaktmasse enthlelt
12, {% Kupfer,{bezogen auf Kobalt. Dieser’ Kontakt lleferte be1 220
und 50 dtl ein. Flusslgprodukt, ‘welches 40% wasserlosliche Alkohole
enthielt..Die Saureblldung (ber. ‘auf 8331gsaure) war bei den. be—
schrlebenen~Versuchen mit_ 2_g_je ther_Reakjionswasser uberraschend
gerlng, ‘Die Gesamtausbeute lag unter 100 g/cbm, ‘wag aber ledigllch
mit der mangelhaften Allgemeinaktlvitét der damaligen Kontaktmassen L

7usammenhangt.- s e . S . . ST

} st Taueh” Legierunpsskelette ¢ hobalt und SlllZlum 1 1.

S Im’ Tammanofen zusammengeschmolzen, das-Silizium -durch 24stundlges
“Kochen mit NaOH entfernt) gaben mehr Alkohole’ als -normale’ Pdllungs—'
Kontakte Be1 185 und 20-40 atil enthlelten die Fluss1gprodukte 13%
wasserlosllche Alkohole bel ebenfalls gerlnger Saureblldung ’

(1 5 g/i Reaktlonsxasser) o : i

. Allgemeln zeigte sich bei. den Versucnen Zuy Porderung
der Alkoholblldung, dass umsomehs sauerstoffhaltlpe Produhte ent:M
-gtehen, je hoher Druck, Temperatur, CO—Genalt im Synthesegas und

Kupfergehalt im Konthkt 51nd,

Zwelfellos 31nd diese: Versuche,noch nlcht soveit vor"c~'
schrltten, dess ihre Ueb@rtragung in den. halbtechnischen Masstab
+in’ Frage kime.. Ihre, Portfuhrung 1st Jedoch Vo, hochstem Interesse,
dg-ein wi;léchaftliches Verfahren zuxr- Herstellung von hoheren Alko—'
holen blsher gehlt. Eine mehr oder weniger starke Alkoholblldung
witrde. nlcht nur die Klopﬂfestlgkelt der Produkte erheolich stelgernJ
sondern auch - die Idealausbeute wesentllch ‘erhthen.  So betragt die -
Idealausbeute fur. die Synthese von Aethylalmohol 343. g/nm’ Idealgas
und.- fur die. Synthese von, Buthylalkohol immer noch. 276 g/'nm3 gegen—u
uber 213 g/m fur Yohlen.asserstoffe. Hierdurch reohtfertlgt 31ch
auch dle Anwendung hbherer Drucke von z,B. 50 ati und mehruA—  :

p— - ; —
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II ). Versuche mit Eisenkontakten,

_Aus’ zahlrelchen "bei Normaldruck durcnbefuhrten Zuchtungs—
versuchen krlstalllelerten sich 2 Kontakttypen heraus, die unter -
Druck elngesetzt wurdenu Iontakt Nr. 1, €in uisen-kupfer—kobalt—v
Thorlum—klevelguhrfallungs—Kontakt, versagte unter Druck volllg,
wihrend Kontakt Nr. 2, eln Elsen—Kupfer—Thorlum-YieselguhrzerseL—
zungs—kontakt mlt Pottasche akthlert ausgezeichnete Resultate -
gabe i s

Herstellung von Kontakt Nr. 1.
' Zusammensetzungx Fe/Cu/Co/Thoz/Kguh

z:—kloo i 26 3 22
/\J—*

*i 18"

mechanlsch fester als normaler KbbaltwKontakt. ﬁ”~

'Herstellung von Kontakt Nr 2:3“ T -"

‘.mv,Ai:;!: Zugammgnsetzung.bPe/Cu/Thoz/Kguhr + K2003 = o
100°: 25 18 : 160 ;.8, Dle Nitrate wurden mit der Pottaoche “ind
wenlg Wasser zusammenveschmOIVen darauf vurde die. Kleselguhr 81ngem
ruhrt und'der entstehende ‘Breiiiber freier Flammé elngedampft Dle_’
Zersetzung der Nltrate geschah nicht vollstandlg, §ondern nur” bis

-——zur—Braunﬁarbungmden-Massem_Anschllessand.imuﬁe das_noch.nitrat-

'-haltlge Gemlsch bei 270° mit Wasserstoff- redu21ert Dleser Fontakt

ist unverblelchlich harter als Kobaltfallungs—Fontakte

S Die Versuche wurden mit einem Synthesegas, Jelches
ohlenoxyd und- Wasserstoff im Verhaltnis 2.1 1ienth:elt durchge—:f
fithrt. Ver Gasduzch atz oetrug 1,5 1/g Fe/h; der Druck betrug )

10° at"?bex—265 bezw. 35 atil bei 250°

| .
f»;« S Der Kontakt Nr.. 1 gab bed - 35 atﬁ 33 8 g Flussmgprodukte

pro nm3 R . '“v ! . \ o
. . ; ; L
. us blldete sich auchmReéktlonswasser neben der Kohlen—.
saure, bedlngt durch, den Kobaltgehalt dleses Lontaktes. Offenbar
b 1leg$n die Reaktionsbedlnbungen IUr Pe und Co zu’ sehr vonelhander

.ab, als dass elne s lche Komblnatlon Vortclle brlngen ftonnte. Auf

'ffdle wlederga e der ulnzelergebnisue W rd ‘da er e



)ers ;:gptakt Nrt_z € Fe/Cu/Thoz/YZCOB/Fguhr) reanlerte

'im Gégensata zu\den vorstehenden fast dUSSCﬂll“SSI;Ch nach dex ..
Glelchung 2 co + H2 = COQ + CHQ.-us bildete’ a;ch also Draktisch .
“kein Wasser, sondérn nur Kohlensaurc. DlO Methan01ldung ist sehr
"gering. : '

Durchschnlttsanaljse-

" des ?1rtriLtsbusos o des Austrittsvusés;_

e ved 1g:atﬁ, bei 33 atu’l i C
D u.265 : u, 250 :

oo, L o BETHE SR CRY
c; oo N 0;2% _ 0,6 %
-—-32_="_~_ e SSDIIE R o 1,2% e 1 0%
Oy T RO 056 o 055, N
co - o sr,e %‘” . 31,88 62 #
4%5; ‘41vj”fim@%_,-glLB%Tm'ffgb%
ot L ._,;' " L AR T ey
L I I, 85 LT

GO—Umsatz: o f“”J- b '  '; 76 5 % @".f . .86?2 % j:
Bgrchschnittsausbeuue. o

tther—H! Taf’e—g/nm | .‘ _‘ -
vldealgas . ot o 86, 5 g 15L,0 &

Zusamnensetyung der Prouuhte in Vol.% "
. Benzin: . 20-195° . . 53, o % 43,0 %
s [Oel; . 1955390°' 3 ” Ta,0% L 16,5 %
Paraffing 300° - 26,0%. . @ 42,5 %
Oleflngehaltt ‘Benzin L 82,0%  T0,0% "
. E081 = ol BB,0I% T =
—~¥j,~%;);}33-»vParaif1ﬁ~* S e gR_
R O

'L 'Broﬁz" - Ben7ihA=. S 89,6

Sauregehalt im Flissigprodukt, AT :!1 R o
ber. auf Esslgs urey . .. 5,7 g/kg 0l 4 g/kg Benzin
R v g/ 8 Paraff,




. Die Kohlenoxydbllanzen und die Vertelluné der Produkte
--91nd in den nnlaaen 1 und 2 gravhlsch dargestellt Die  Zusammen- -
‘setzung der Produkte 1dsst sich noch erheblich Verdndern.” Versuche - -
hierzu $ind im Gange. Der hohe. Olefingehalt der Produlte (auch:des
Oels) und der geringere Umfang der Hebenrea ktionen geben dem Eisen-
kontalt: crrc:sse uu351chten fiir die Synthese Die Zunéchst hdch‘er—’w“
.schelnende Saureblldung whrd gerlncer, ‘wenn man- berucksxcht;gt,"'
dags die sonst ins Roaltlonswasser gehenuen aeuremennen 1n den
fPrlmaznrodukten verblelben, weil Dpraktisch kein- Rcaktionswasser
entsteht. Die- Saurebildung wird sich tiberdies. durch . eine. gerlnre
-—Verschlebung_des CO._Hgnverhaltnisses—in Rlchtung nach w,asersto f
oder besser durch einen Gaskrelolauf noch herabsetzen lassen,
o o “Die- praktlscne Anwendung von qlsenkatalysatoren erfor-
dert, wie schon erwaﬁﬁl}*éine'Umkehrunc Qe CoOy H2— Verhéltnigses ™
‘1m Synihesegas von bisher 1:i -2 auf-2 ; 1.. Die. Eraeugung eines.: .
“solchpn Goses 'im normqlen uassergasaenérato* -ist- auch- bei-COH=-
_“inblasung noch etivas:- nroblematlsch,_da ein stark 002~ﬁa1tiges
S"ntheseg 5 evn Len wurde. Bei dexr- Saucrstoffvcrpagung untcr Druck_
ist die Hevstellang dcs évunschten Gases leichter, weil die Lohlen-

" ghure ‘aus dem Rohgas ohnphln euseewaschen wird. Ausscrdem oteht dura:

die,WasSerwésche kosbenlqs lohlanacure vum ulnbLasen 1n aen uener
" for zur Ver;ugun~' . o ; :
. l& Man kEhh aber huch so arhelte“, dass _unachst dasserras
~{iiber Fobaltkont&kfe (untu; ‘Bil dung hocholcflnﬂaltlber onduhme )
“geleitet mlrd; wobel 1m undgas lelcht elqi Q ; Hg—Verhathls von
2. 1 e121cloar ist, and dasa Ao’ das Gas \%1tcr lomnz*m:ert and .on
ulsonkonthkten vo111 ﬁufbe raoitet :1rd.' uch die umgckehrte,

"'Schel fung ist ge“kbar, hlcrsel entsteben‘lber jepr -gesittigte

1Erodukte. - e o s -
Co ' Bed den oben besnrocnenen Dl ontakten wurde eine sehr
'neringe Tempcrature'pflndllchhelt beobachtet, z.B. schadtetc vorubeo—
Geh(,ndes Erhitzen suf 300° der Altivitdt nitht. Es ist dgher enzit-
) nehmen, ass auch hohere Jurchaatze ala 1 5 1/g Fc/h movlich simlT
Da bei "isenkontakten fcrncr aie Sto;unven durch Wasverkondcnsatxon -
auf der Masse Yei hyheren ﬁrﬁcken. -wie sie’ Lobaltkontakte ‘zeigeny
wegfallen, ist. hier des- Gebiet hﬁherer Druc?e von . ganz besonderem

Interesse. S il



“In etwa 2 bis 3 Monaten weyden unsere Laboratoriums— -
arbeiten vorausswhtlich soveit Vorsmgeschnttcn sem, ~dqss_ Versuche
in halbt@chnlsch@m Masstab beg;onnen werden lrdmnen. i

~r
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" Loboratorita Mousonstrisse
Lu:rvl Gesell.,chai‘t fiir
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Frenkfurt™e/ll., den 7. 12. 1937+

Berlcht Ny 1

L o S - : ‘ *)
Betr.: DrucPSynthcse von kohlcnwm*scr to'ien.-

x..‘:m.....,.4....,.@ca.{x.\.z...z.\.f..(*cx,cu..{z.z:«:.\.{*{'v"- o $

e "

.FI.A) Allrﬂnelnns. -

-

') ‘I!'r:rstcll-];un‘rr'—‘\fonﬂfdzf‘(“ ;d,m zsse‘fr—‘

Dve in. den nachstehend be.,chrleaboncn Vusuchen vcrunnde—‘l
. ten Kontalitmassen varden, tolls du'v*c,h alte, 'Lc:.ls ClL r‘ll h01 ssc
’Pallan»“ulc folgt horﬂuotcllt-' '

In dn.e Lo.,u;n'* des IobalL - ‘und "‘l\m’ritm. -tv tes uurae m 1,
- Salz- und—S al-pete rsuure—vo rgereiniste—IE ;escl—r-ur—e‘mrc‘tr en,T\"onach’—
“die PE1lung mi it Hilfe von Fottaschelds ung 1nnﬁrhu'L1\ von 10 Sek u.nden
“unter ﬂt:rlfdn Riithren erzeust wurden (alle Chemilkslicn stoumen’ von '
2 ‘rekwd SRS reseﬂ-f—ur-vo n~Hommow er-)—-llac*b-hrrz em=iufico- chen™yurd o~d c’r-"
,Kont 3] ch}hmm abyg; enutseht, mit. heissen Yasser r'e\:cschen, bei 110
getrockndt und Lei: 3500 rz.duz'ic'rt ( cine gennue Vorschrift iiber die

Hcrstel‘lung swieise der Kontal te \L..rde berelis an Ra:\rchonle rercben)

|
i Die rf.xl‘runr-en nit veroc.hlcde*len Ilcgel{;ursorten varen

ehr unucrschledllcn,' o besten hat sich dﬁe '.Jorte H':nnovcr 120 be-
wihrt. " o L T ' K

L

”*Af” wr) honto

[ ‘ ::ur _Lastversuchc wurdc elne chln.zpn auur entwlcl:elt
ch os erlqabt Ion'tolxtrmgsen inm Vcllau.r-ﬂlnpr——atunde zu reduz:Lcren
und. auf d'LG hontraixt;on zu nrmen. Etwa 1'g des'zu u.ntersuchcnden

[ hontwtes \,ume 1n Oln U i‘crr. {, z,eborcncs (_lv rohr .von 5 nn .,..I.- c
- ; \ .

-~ Derpvors ‘celwnde Bcrlcht 151; d’rar ers tc dcr_von d '(uurchuﬂlc f'e-—
-wunscm.cn Berichte, in déhen im: Zusdmacnhions. w‘au' ugn Stend dcr in
rmnki‘url, durchzefihrten Versuehe berichted. wird. Ir "n'l,h..'.'.l'h Jim

icgentlichen dic Versueh¢ iiber den Zinfluss des .)rucl:us der. Gas- .
‘Zusamnens ctzung und von Goskrc:.ul iufen auf- den G‘..m;_ der oynthese. :
Weitere Bcrlchtc £alzen. :




'rbﬁewcﬁ.'D ] Glzsrohr tduchtc in 0120 ocnnﬁlco von Woodmetnll. In
den kelten Teil ded gcﬁén“cls hlnt"r der Xontokima 1sse bcflndcn olCh
0,5't Carbotoidohle- zur “dgqrptlon ¢er Iliis 15produLtc. Nech der
etus 10 Minuten dguernden Reduktion irden’ ‘nit Hilfe zweier “spl-iﬂ
retoren 100 cem Synthesegas mit einer Gevchw-“dlgkelt von 1 Lir. /
e Co/ln uurch cleltet. Schon dic Kontral tlon crgab cln Lass fiir: dlc
)ua‘lfmt~dcs Kontuktes. Dia*iﬁnl*ée der Rest Lgasmeng e -ergab bcrelts
'ezn alcﬂllch Plaros Bilad von dcr Brauahb rkeit uer 1ontahtmaose, ‘

. —

'-Fur unnt*ollmc sungen in klcln ren liass tabfﬁﬁfacn
-die bekanntbn Jlumlnlumblockofcn \ 1 n Linge ) benut Zur Er~euﬁ0ng
‘_elncr Kontralktion von 604 uaren bel Qen alvcreﬁ Aonn ktcn Tempera tu—‘
__Ien_yon goo 290 erfordﬁrllch .hei den reueren genh en 170—180°.w

" Die Druckve suche wurden sus chlje °11ch in VOrtlkLA

stehenﬂcn ”lumlnlumblockofe

-
T o ontthrohre vestelen sus  Luplfey bez :

. 7 8
n/f ‘ Dex- Roum -zwischen-den Konta htrohren und dem Bloc ist durch glqcnr”.

-

"-”;u*lsphne nusge L lLL."W ”‘"”["

'rlqch in 3 bczu.
te Se-;'

RO 2Die Heizung der ch- eschlﬂht ale
.4 unabhiingig regulierten Siufen. Die Iondenuhu’on “dex Trod

schicht~ﬁnte: Druek,. “nSthlcsscnO erfnlnt unth;nnunr 1ﬁ sinen
'Aktivkohlc;agsorbera Lediglich bei- krelslnufvorsuchcn arbelbete huch

ey

“die altivirohle unter Drucii.
- Ve 0:1Le L.

o "  c.) Sznthbsérés.v_ A ~H;'=;.7:::. o
‘ ' ,\D“s Synthesesus wurdc aus lahfllchem Loh1eno yd'uhd.
ulvhtroljtw °~crstoffe r'cm:Zscht. Als Ine*1e wu"dcn cuohnllch 14~16%

latlclotoff rc~ctzt Be1 neucren Vcrsucqon a*bu"ucn w1r, in innuhe—

rung -an. Gie “uk»n¢t1g zu. erwaruenden SJntheseresc, mlt 8—10 Lnerten.

" Das Svnthcscg s Pird in hannesn nn—LelchtSuﬂhl- e
. . 1 ‘ B
flhschen von 1sn Lér. Phlllnhalt genlscht Vor ulﬁurltt 1n die Kon~~

talitapna r"1@ w*r& (s3] nochm 21ls untcr Druch mit \”tlvkoh1°;~°101n1rt.

- v

- l“vhe*e Versacﬂa, S"nchescrﬂr‘in Ne to;f—u
. S et
‘n, schlu"cn fehly Dl”'u?ﬂ&€~@er9ru* chd

ﬂ_sdmn EARES
————————" .

aschen sch

T
Bigen zu enth lLLn, GohESs 51ch“roése
1 .. 1

[lencen. urho ,'wwlohcs die Onu”“‘”‘fﬁu"1¢tct.




AV}

d) Ausbcute Be1 chnung. . =

- Grunds“t711ch wurde die ulntrlttsr smcnge aqus der Endgas-:

mcnge und der Stickstoff] ontraktlon crrechnet. Zur Kontrolle'dér'so

- erni ttelten I 1ntr;tt3"~smenge wardo acr Druckabfall- 1n“dcn Gasfla~
schen herqnﬂczo gen. Beil volliger chhihClt der Apporatur, die darch
tvgllch ﬂw01malires db501;cﬁ kontrolliert wird, ging die Yoh]enoxvd—

bllhnz recht gut auf. Glosscrc Unstlmnlgkultca in dex Bilanz fanden
°1ch nur bdl'dcn Versuchen unter Normaldruck: und bei Druckvcrsucbcn
dnnn, wenn SPG.: schlechte Kontakte- vorlaren~—Vcrsch1cﬂcne'Vursuche
'"llcn _en ¢er nicht’

devten dnrauf hln, dass ncrmbcnler in. °olchc
erussten nrosseren«Gasnlmenrc, die dlegc Lontuktc blldcn,.l eﬂt.

——éf~L—L“~—~»D1e—b01 den_Versachen~,eLundenen_Benz;nmeq on_weren _nfung
durchweg zu niedrig. han findet ule “ticht 150 lienge nur dann, cnn
dle belm asusdémpfen eines Versucngausorbers uftrctenden benvln— und

1.

ga oolhaltlﬂenﬁunlfonoensmr-u-arcn-oc(.se darun-elxcn 2mh¢usorbcr-ue:;;W_~

schlcht wcrden, welchcr “nschlleSGend an den Versucngofen reh.*n‘lt
w1rd.vds nissen- also 1mmer 3 Vcrsuc;sausorber 4m Betrieh sein {‘_,f,
elner, \clcher in- Belauung 1st, ¢iner, welcher ausgedempft w1rd und -
elner, welcher mit’ dem Ben21n, das in’ den ‘unkondensierbaren Gasen .
enthal ten ist vorbelade ~wird. Bei. Nichtbeachtung dleser Vorschrlft
aonnen~bis 50% Benzin' zu w;nlg rrel\mﬂen werden.. . o

In den 'raphlscnen Darste‘lun?en der hnlave'élnd aie’
Bilun en‘im Interesse eines-beésserci Verg elcheo s~1t11ch auf um

.y.,,
i

“auf Nm? 1 de 1ras. 

—p

'sctztes ohlcno"va beuo TeNy Dle,angcgco génen ;ushcaten bezlﬂnen 51ch

. . Tiroditste: Nurle durch ’nﬁicr;
'Dbéﬁillztlon ﬂor vcreinl tﬁn »1ﬁ'sign adilcte -prmid 1t and- dst Aind
il uessungen'\ yrden vrm*u-u

'ﬂonwﬁnl aen ;n
lv t"lxon crat navh &
gt len Ju'ci

g

: dos, Yontakics . vorzpnor-‘

¢ dar. Die waoh hocn—=

ncn—nn :
f'unL0111 nit-

Ifinugngen v



- IT Binfluss des Druckcs auf die Ausuuufﬁ; )

_-h' ST Bed! éiném Gasdurchsatz von L Nl/c Co/h stelnt die
nushgute bei agjgnrechenuar Senltung. der Betrlebstemverhuur nach einer
nlefanr loharithmischcn Kurve an., Im Druckgcblet bis zu 80 Atm.
onnte noch Lein ‘Haximm Tes t!éstullt ﬁefden. Von 10 = 15 ﬁtn vnﬁf~‘

-wirts nimmt die Jjusbeute nur noch langsan zu, uahrscqcinlﬂch deshalb

“weil. von, dlesen Druck an dr.s Ten“twonewasaer auf dem Kontakt konden~.

" giert. 7cnn diese Ansicht. richtlb ist, muosen die’ Konh_htc bei Pohe— 

. rem Druck durch]

':rupt ‘werden, DLcsbezucllche Versuche sind in Vorbereltunx desglei- k
chen Daucrversuche bei einfacher Hochdruccsynthese. Die Ausbcutekurﬁe
nlt stelgenden Druck 1st in mnlege 1) rrgnhluch durccstcllt.

v e

_urnledrlut*man~m1t-suelgendem~Druck~d1e~Rea tlons—ﬁwﬁ

slaurfahrung der Gase zu hoherer Lelstung ange-

;Wlhsslgen Methanblldung, o kann der_uurehsatv in 21enl’ch weltem Aﬂw;
Bﬂrewch bis ctuaAQroportlonal dgr durgel ‘aug-dem Druck sesteigert o

“wwevden**wobeI—dre—nusbeuten*und“ﬁuch—ﬂ1e*Zusammensetgung Aexy Produk—-
'te sich, denen der- Normaldrucksynthe e wieder néhern. Jg‘wurden mit oo
elrum”Yontaht vestehend aus: 100 Kobalt, 18 Thorlumoxyd und 200

-Krcae&rur~‘6asdurchsetﬂe—brs~8~{mrvf—g‘co/h‘errelchta

T Veruﬂnnte fontakte (100 Kobalt, 18 ThorlumoAyd und ‘
61; Y*pselbur) ceben bei 1 Lir. uasnurchsatv/ g.Co/h 3 - 5% h ohere‘"
ausheten els hnchyro"entlge Iontphte. Diese hohere Ausbcute ist'f‘
wegen des- bcschrhnhten Kontpktofcnvolumans Jedoch nlcht auswertbar..
Vernunnte Kontakte sind qber ouson ders-hoch belastbar. Ss wurdan
Vcrsuche mit einen Gasdurchsatz bis 16 Ltr / g Co/h uurrhpefihrt ;f
Ub»r die Lr"ebn:sse ‘mit- verdunnten Yonta ten fqlbt;qoch ein geswn—.f”“
: DU Co o R

derter Bexicht.

| . i . . e

III, ulnfluss des. Druckes at. EI_Q_Sammanseizung der Prddukte.f‘”

. L In nnlaye II. qlnd iusbeute und Zusammensetzung der
Produkte fir.-des Drucknlvcﬂu 7 —~'g-und-13.-.80. Atm. -aufgetragend. Da
bcl dcn Houhuruckver?uchen ‘die Lruc erhohun nar- langssam . vorﬂaich e

\

chen lronnt_J betrggt der durchacnnlttllche Druck tbeér d1e Gesamt—

Versnchszclt et e 50 Atm.
1



. In ‘der wnlane IITI ist dle Zusummpnsetzunn der F1u551g—
Produkte der einzelnen Druckperioden nochnalo fiir slch cegeniiber=. -
~este11t Es ergibt sich dara aus; da ss in dcv D}uc perlode 13 - oO
utm. 8655° Paralfln,.chr 300o sxcdend, Peiundcn wiarden.

oy

U1t Aunehmcnuer Dvhckerhohung ceht dl“ Jl]uun"-¢h8¢or—

mi"Lr Produkte . immer, welter zurlick. Die 4lkoholbildmng .und auch die
‘Sdurebildung nvmmt nicht nennerswerb zu. . Gewdhnlich wurden'li— 2% .
max. 3% sauerstoffhaltige Verbindunsen im Kondensat und-im AusdEmpL-
‘wasser'der Activkohle néfﬁndén.')ie Séureﬂildun} entsprach bei oiﬂer
Rcahtlonstempcratur von 175 und 7 Atm, etwa 1 - 1,5 5 ~531gshure ‘
im wassrlgen Yondensat Dleser Nert erhohte sich bel ‘80 htn. nur
unwesentllch auf etvia 2 g Bei einer Betriebstemperatur von 210°

. wie sie bei- den- welter unten noch behand i1ten, nicht sehr aktiven 5‘ 
Kontakten auftrat, vurde ein’ Sauregehalt Wissrigen Kondensates von
._2“ 4. gybeobachtet._Dlese Sauremenge fiel.bei den Krelslaufversuchen'
2 auf 1-1, 5 8 Durch Gaskrelslaufe wlrd dle Saureblldung ,ganz allge—-

»

cmein erhebllch verrlngert. - :: + tf

Verdhnnte Kontakte nclnen zur Blldung nledrlbernolekulnrer
F1u331"produkte. Der beobochtete Unterschlcd igt allerdings ohne
krelslauff hrung der Gase noch nlcht sehr bedeutend.' to )

'Tv "-?.-i.ni’.],-us's ofi'n'pq Gnqkrelﬁ" nu'fEQ

-

a.) Versucne nlt vcrdunnten Kont_kten. f“

Die I rce;nlsse dex’ Irelglauﬁvcrsuche m*t vcrdunntcn
ontakten sind in'den .inlagen 4) und 5) "raphlqch ﬁﬁrp s+e11t. Bg
wurde bei 12 - 14 atdnit einem G“sdurchsatz von 4 Itr. / g Co gear-
beitet Qig_iemperatur wurdu so 1anLe [cstelrcrt bis trotz des ) |

hbheren Durchsatves dle gewunschup Fontraktion aufvetreten war.
v

. Die Kohlensiure= und Methan01ldung war -bei dlesen Ver-

s;chen naturgemuss hoher alg bel den schon bohgﬁgelten hontahten>5

¥ neuerer Herstellung, welche bei nlequger Temperutur urbelteten.

' Inmerhin konnten als Durchschnlit tber 5 -Wochen 120 g Flus°1gpro-
dukte/ cbm Idéalras eF21elt werden und\zuar unabhingig davon,. ob .
Gﬂskrelslauf verwendet wurde oder nlcht. (Unscre “Versuche mit neuwe— .

rcn verdunnten Kontakten, bel denen d1e asblldunn entanrechend der :

nledrigeren Reaktlonstemperatur normal ist, s1nd noch nicht abge-»_




schlos:en., Us wiid sobald alas mdslich dariber berluhtct)

- 1.'_ . ch aus ml&re 4) hervorvcht, wur die KohWenanure—~

Jound Lethﬁnoildung bei der Bctrlcospe*loﬂc ohne IIEISlauf hoher als’
*ﬁ-. : mit Irelslouf ch Ve*;14051 ung bei, dem Frclslauivcrsuch var 4130
o 'besacr. i a *j( ‘ L s R o '

T -
Y - .

DI Bcl acr jc rlcbsncrlode mit Lrulglnuf musste z‘ecL

¢5hhaluunp glc1chbr fontralktion die OfcnustGVJLuI etua 5° hohe

r'L.h'-a"‘..en wcrden. Do dor Goskreislauf, wie 1ch 1e10ht errechnen.,

1asst, dle aurch301n1ttllche Honz enuzdtlon on a"nthcscaas 1nnerha1b-
- des Yontqhtoiens nlcht ncnnﬂnswbrt verd n(crt, wird ;nfcnonmun,*dasu,

die notwendige: Tcmperuburcrnohung nur- schelnb“r 1st, -da durch den.’
‘ Kreislauf wahrsch01nllch die Ubertempnrntur des Tontalktes gercnnberj'
"der Qohrwand her bgesetzt wird, ‘Duréh Einfih rung elneg Lvexfachen

Lrelslnufes, in bezug auf die Frischga SHEENLC, stieg leil "lelchor .
”4ucs:mtausbeute der Anteil” des “bis 140" 51cdenden Benvlns in den -
" Real ctlonsprodukten vnn 15 auf ‘nahézu 504 ‘any " Die " 0el- und Parcffln—l
Anﬁc11e cingen entsprechend’ zuriick Dﬂc .Bromzohl des_ hrPlslhufben— .
1ns lag mlt 35 .erheblich hther als die- des. Verrlelch benz1ns mlt ”
20 ‘Sie Lommt schon nahe ‘en die jromznhl der entsnrechenden Ben71n—

“—%ﬁrdvtion—beiuder—Normaldruchsynihescqdle_glclch_AS_lst Yexran.

! .)‘1rch um\"endunrr elnes kohlenogydre 1chen Gases

.(44ﬁ Coy 4 Hg» % N ) ‘hat sich die Bromzahl der bis 140°° 51eden—f“
j,dcn Kohlcnwassc*stoffe bls auf 50, also hdher als cs. fir Normaldruck -
- benzin’ dcr Fall ist; stelgern lasuen. Die Bromzahl des elgentllchen ]

AK-benzlns betrug ea. 70, Es ist anzunehmen, dass dieses ‘Benzin*® -

'auch in der Llop;festigkelt ginstlger llegt als I\Tormaldruck‘oen.'n.n.v'-lX
“Bei'diesdm Ve¥such wurde’ einé‘besonders ‘&instige Verflussigung be--
 ‘obachtet ALsscrdem seigte dexr 7wochentliche gleichmissige” ‘Betrieb:

des- Kontaktcs, ‘dass’ dle Iontﬂktlcbensdauer nlcht allzu verschledent
}'seln hann van' dexr Lebensdauer normal betrlebcner Yontaktc. Ganz.

: allsemein wurde bel ch1slaufbetrleb~01ne fro sere nonstanz der

A

“7fALt1v1tat acs Lonta?tes veobachtet als ohne reiglauf. =

B Belm Arbelten‘mlt kohlenoxydrelchcm Gaer ,
;Tenrtrdturcn hoher als sonst gehalten wurden. Bef‘?bhlenoxjdrcichen
fGasen ist dle P4raff1nbildung nrunds tzllch hoher, hesonders qenn

b -JHSudlle der verddnnten mit hochxonzentrlerten Kont“Ltcn neurbeltet

RS o~



- (

Parafflv auszunutzen, w1rd demnachst n&ch berlcQtet f e

b.) Versuche mit Kontakten der Ruhrchemle o R'

i

‘Hit dem Normalkontakt der Ruhrchemle (100 Co, -
15 Thorlumoxyd, 200 Kleselgur) wurden im glelchen Ofen Kontaktrohre
mit und ohne: Gaskrelslauf in Betriedb genommeno Dieé Resultate’ sind in
Anlage 6) enthalten ( 1. usd 3. Kolomne:). Die~Ausbeute ist mit 114
bezw=‘118 5 g/cbm Idﬂalgas 1n beiden Fallen alszinnerhalb der Feh-~
1ergrenzen glelch anzusehen Dle Verschlepgpg der. Produktenlst erheb—
110h geringex als es. bel den -verdiinnten Kontakten der’ Fall war. Der
_:Ben71nente11 bis 140 51edend, ging durch Anwendung elnes Krelslauf—
i_verhaltnlsses 1 : 2 vhpoL auf 34%, der- ‘Anteil anm “Benzin bis 195°
' 'n 35iau£ 53% hlnauf, wahré"‘aer-Parafflnantell von 39 auf
% uf welche Ursachen dle‘gerlngere-Verschlebung—der——m

ist, kann zurzeit noch- nlcht gesagt werden,' R ‘.__:?a

I

l T
'f" L Ubrlgéns schelnt die Verschlebung der Produktlons—
J; zusammensetzung von der Parafflnbeladung der’ Kontaktmasse abhanglg

RN ‘zu seln, w1e s1cp aus folgendem Versuch erglbt\

~Lr ﬁmés ohne Krelslauf arbeltende Rohr des oben beschr;e—f
”/—Erguchsgqg;gg nach 3wochentlichem Betrieb ebenfalls ‘auf Kreis
lauf umg‘giellt ﬁﬁérraschenderwelse trat ber die. Versuchsperlode .
~von 7 Tagen bei w1ederum glei‘HBIEIEEEHer Gesamfﬁﬁﬁbéute‘nuz eine——
ganz gerlngfuglge Verschlebung der Produkte auf { Anlage 6 mittlere

7,Khlﬁﬁne4v*gs hat daher den. Anscheln, .ls ob Zwecks r21e1ung einer.

e

fw1rksamen Verschlebung ‘gexr Produkte die Kontaktmasse noch’ nicht zu
stark mit Paraffin. veladen sein darf. Diese Beobachtung wird im ,j
Rahmen der Holtener Yersucne in der Vieise- nachgepruft werden, dass.’

~ dex Ofen II demnachst hydrlert und anschliessend im Kreéislauf wieder
-angefahren. vixrdo. Ausserdem muss baldmogllchst ein Versuch in Holten

S mit vexdinnieén Kontakten ausgefuhrtlwerden, umsomehr, &ls_es Jetz
im Frankfurt gelungen 1st elnen verdunnten Kontakt»hgnggt_llgn,

-

L N I /L/U \R G Ix
' e Gesellschaft fir Warmetechnlk m,b H° s
Anlggen 1-6,. " e T Laboratorlgm Mousonstrasse.

‘ Vert: 2% L¥s, P
) 4‘x.Ruhrchemc e
. Res. :
D?Hr/DrScha/wa.



- i.["/n/'/u[?__des_Dmc/res‘_au/ d/e“ Husbeiite:. 6e/_._ .
. konstantem _Gasdurchsalz...ven.. /.A’% d’o/ﬁ
( umgferechne{ auf 9. % CO Umsa/z) NN

gas |
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