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Zusgnmensetzung des Gasols bei der pamftidbi;ﬂ:dea gn\
Eisenayntheae.
Fahrweise: Benzin im Kreislauf. -
Ofen 142, 3. Fillung:
cmH;:Uhiaatz bei der Gasolbestimmung = 73,2 %.
Gasolausbeute 03-4-04 = 19,5 g/Nn'.3A COo+H,
fliiss. PP-gusbeute oberh.c5 = 115,1 g/r’un3 w o : /
Gesamtausbeute = 134,6 m3 " it
e mmmm= &/ ' . bei 90 %"d,t;‘
R T g_Q-Umsa‘bg o .
Propan c = 27,9  Gew.% = 5,44 g/mn CO+Hy \;;'w- w45 /M
Propylem .= = 28,8 "y = 5,62 -» " S 2!
n-Butan = 7,5) " "= 1,46 v " - 00%«
i-Butan = 68)M3n v g33 W - aT ‘1,827
® -Butylen = 20,0 *o"= 3,90 " " ) 5, 33
A'-Butylen = 8,3§29,0" " = 1,62 v "o g2, 287
i-Butylen = - 0,1 "o"= 0,13 " = w . "o, 18 -
100,0 19,50 » N 26, 67g/Nh o
, R ===== '.. - ====;==..\ ==r
Zahlen abgestellt auf 120 - Tage —.Durchschnitts. ... .. ..
" tluss. PP, = 103,0 g L.
) Gasol o= 13.5‘6 § = ;::2 g/l-m CO'PHZI,,
bez. auf 90 % Umsatz: - I )
- Propan = 6,45 g/mn3 'CO+H,, :
Propylen = 6,64 " " -
n-Butan = 1 ,73 " .Gasolzusammenset‘zung
) . ’Ri—-idD—Iﬁ’eé:s-}an x
‘%’Bu‘tau = rr 58— " _ »
x-Butylen:.=" 4,62 = " Kontakpud- 'X9baIt

[} =Butylen = 1,92 » " : B
B S Propan -
" 3) : DL
23,10 : Propylen | - 1 TRCIR ¥

———————— Butan |° 22,6
.| Butylen:.| -28,9..

+) Grund: Olefingehalt bei-
Eisen grunds#tzl. hbher.
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Rultd:gmio Aktiengesellschaft Obh.-Holten, den 20. August 1943,
berhausen-Hollen ADt.DVA, B.l‘./"o

Hexrrn Professor Dr.Martin,
" Direktor Dr.Hagemann,
. Dr.Gehrke,
" Dr.Hoelen,

—de besonders,

Beiliegend Ubergebe ich den Bericht iber einen paraffin-
bildenden Eisenkontakt der Katorfabrik
Von der Eatorfabrik wurden uns bisher 3 paraffinbildende
Eisenkontakte sur Verfigung gestellt, von den aber dte beiden
+ersten, d.h. die 4. u. S.Filllung in Ofen 15, mit ihren Ergeb-
unissen nicht befriedigten. So wurds beispielweise mit dem
ersten paraffindildenden Kontakt, 4.Pllung im 4,5 n Doppelrohre
~ofen-15,-nach-Abskittigung-des Kontaktes voii 4. Bis o
19.Bstriebastag, bei normaler Belastung des Ofens, einer Tem-
peratur von 240°0, einem Gesdruck von 20 atll und einem Kreis—
lauf 1 4 2,5 14.70 £ COsH, umgesetst, wobei das Verbrauoha-
verhiiltnis rd.1,30 , die Ausbeute an fliss.PP. jedooh nur 72 I 4
und die an Gasol 20 g, d.h. insgesant 92 g/Nm> (COeH,) betrug.
Parallel su dieser schlechten Ausbeute war der Gehalt an
Paraffin oberh.320°C siedend mur 13 Gew.% vom Gesamtprodukt. |
Die Ursache fir dieses Ergebnis wurde bald in dem gu
hohen Reduktionswert dieses Kontaktes erkannt.

Der gweite paruffinbildende Elsenkontakt kam garnicht
erst sur Exprobung, da dieser, ebenso wie der erste, zu hooh
reduziert war und darum keineswegs zu einem ‘besseren Exrgebnis
gefuhrt hiitte.

Dexr beiliegende Bericht beschriinkt esich darum nur auf
den 3.paraffinbildenden Eisenkontakt der Eatorfabrik,
6.Filllung im 4,5 m Doppelrohrofen 15, dexr mach Angabe der
Katorfabrik nur anredusziexrt war. :

.

| : Durchschrift
A5 46000 11 41 24873 G/OTE?



Obh,~-Holten, im August 1943.
Abt.DVA. Hr./VWg.

Betr.: Paraffinbildender Eisenkontakt der Katorfabrik.
Ofen 15, 4,5 m Doppelrohrofen.

Von den paraffinbildenden Eisenkontakten der EKatorfadbrik soll im
Rahmen dieses Berichtes rur {iber den letzten Kontakt, der uns am
23.12.1942 geliefert und als 6.Piillung in Ofen 15,

4,5 m Doppelrohrofen eingefullt wurde, mitgeteilt werden.

Ofen 15 war nach Beendigung des Versuches mit der 3.Pilllung
(siehe Eericht vom Juli 1943) durch Abnehmen des auf den oberen
Rohrboden aufgeschweiften Bleches auf sein Original-Volumen von
460 Ltr. gebracht worden.

l. Kontakt: -
Der Kontakt war in der Katorfabrik hergestellt und als Padenkorn -
im Forschungslabor verformt;.er hatte die Zusammensetzung 100 Pe,
—5-Cu;10°Ca0, 150 kg¥, ein Schifttgewicht von 345 &/Ltr. im Ladbor
und 337 g/Ltr. im Ofen, bestimmt iiber Ofenvolumen und einge-~
fillte Menge.
2. Anfahrt:
Der Ofen wurde, wie bisher alle Eisenkontakte,-mit Wassergas im.
Ereislsuf bei voller Belastung unter einem Gasdruck von 20 ati
kalt angefahren und in der' Temperatur wie #iblich gesteigert, bis
bei 235°C nach 63 Betriebsstunden der gewinschte CO+H,-Umsatz
von 70 % erreicht war. Hierbei zelgte die Aufarbeitung ein zu
—hohes-H,/CO-Verbrauchsvernittnis—vonrd 147

3. Versﬁchaverlaﬁr=

Zur Beibehaltung des gewiinschten Umsatzes von mindestens 70 % _ _
mufte die Temperatur nach 5 Tagen auf 240°C und ab 14.Betriebs—
tag auf 245°C erhtht werden. In dem beiliegenden Versuchs—
bexricht A ist das Durchschnittsergebnis fiber die ersten

28 Betriebstage bis zur 671. Betriebsstunde aufgefiihrt. Hiernech
wurde bei normaler Belestung des Ofens, einem Kreislauf -1 +'2,6;
einer mittleren Temperatur von 242.4°c und einem Gasdruck von
20 atil rd.70 % OO+H2 umgesetzt, wobel das Verbrauchsverhiltnis
von H,/CO = 1,45 war. Bei einer Ausbeute an fliissigen Pro-
dukten von 111 g und an Gasol von 9 8 d.h. insgesamt

120 g/Em3 Futzges (cosHy),




kann das Ergebnis ohne Rficksicht auf das Bz/co -
Verbrauchsverhiltnis als gufriedenstellend bezeichnet werden.

Der Anfall an Parsffin war rd.47 Gew.% der fliss.PP., der
wiederum zu 53 % aus Hartparaffin bestand; weitere Daten siehe
beilieg.Versuchsbericht A. Nachdem nun das Ergedbnis iiber die
ersten 4 Wochen vprlag und nicht erwartet werden konnte, dasB
sowohl Verbrauchsverh#ltnis, als such Charakter der Produkte = d.h.
mehr Paraffin- eine Aufbesserung erfuhren, untersuchten wir unter
Beschickung des Ofens mit verschiedenen Gasen das Verbrauchsver-
h#ltnis dieses Kontaktes, wobeli wir zu dem ip der belliegenden
Zahlentabelle sufgefithrten Ergebnis kamen.

Aus diesen Zahlen geht eindeutig hervor, daB es durchsaus mglich
ist, bei Einsatz entsprechenden Gases an das Verbrauchsverhiltnis
heranzukommen. Wihrend niimlich in den beiden ersten Féllen das
Verbrauchsverhﬂltnig#ﬁpgr;dem_]erhﬁltnis»yonmnzzboAim_Friechgasw—u—

lag, ging das Verbrauchsverh#ltnis im letzten Falle unter das
Verhiiltnis von Hz/co im Prischgas zuriick, was besagt, daB8 zwischen
1,44 und 1,92 ein,Hz/cO-Verbrauchsverhﬁltnis»fﬁr das -einzusetzende-
Frischgas liegt, das dem Verbrauchsverhiltnis dieses, Kontaktes
genau entspricht; dieses Verh#ltnis muB rd.l,8 sein. Es konnte
durch diese Versuchsreihe auBerdem fiir diesen Kontakt einwandfrei
festgestellt werden, daB bei Einsatz He-reicheren Priacggaees
zum Zwecke #quivalenter Aufarbeitung
- HZ/CO im Prischgas = Hz/cO-Verbrauchsverhﬁltnis - die Produkte
—letchter-uni—otefindirmer—werden und-wesentIich mehr Methan ent—
steht, ohne daB der effektive CO+H,-Umsatz hierbei ansteigt.
Wihrend beispielweise beli Einsatz des normalen Wassergases
rd.5 % CH4’ bez.auf das umgesetzte CO gebildet wurden, betrug die
034-Bildung im 2.Falle rd.8 ¥ und im letkten Falle, bei Einsatz
von Synthesegas mit H2/00 =1,92 , rd.13 %, bez.auf das ungesetzte
CO; die Hartparaffinbildung ging von 28 fiber 17 auf 9 Gew.% der
fliss.PP. zurilck, wohingegen Dieseldl und Weichparaffin im
wesentlichen unvertindert blieben und nur der Benzinanteil ‘eine
entspreohpnde Steigerung erfuhr. Parallel hiérzu fiel der O;gfin—
gehalt im Benzindestillat von 67 ilber 57 auf 47 und im Yldestillat
von 56 tiber 49 auf 40 %. Auch bei der Polymerisation des Benzins
60 - 200°C zu Schmier®l, war die stiérkere derieruné deutlich
zu erkemnnen. So- fiel z.B. die Schmiertlausbeute von 41,0
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Uber 31,5 auf 26,5 % ab, wobei die VPH von 1,8 auf 2,0 anstieg
(siehe Bericht Clar vom 15.7.1943) Bei Wiederaufgeben von Wasser—
gas war guniichst eine mehr auf die Hydrierung ausgerichtete
Reaktionslenkung des EKontaktes zu erkennen, 80 lag z.B. das Ver-
brauchsverhliltnis in den ersten Tagen bei 1,59, wihrend es vor
diesen Versuchen bei Wassergasbetried 1,48 betrug. Erst allmihlich
kamen die alten Aufarbeitungsverhiiltnisse, wie sie vordem be-
standen, wieder auf.

Der Ofen wurde vorilbergehend 1 Tag im geraden betrieben,
wobei der Umsatz von 70 % bei Kreislaufbetrieb suf 45 % im ge-
raden Durchgang abfiel. Der Abfall des Verbrauchsverhiltnisses
von 1,48 auf 1,40 bestlitigt auch hier wieder die schon friiher von
uns erkannte Tatsache, daB der EKreislauf dei kieselgurreichen,
paraffinbildenden Eisenkontakten fiir- das Verbrauchsverhiltnis von
nicht 80 groBem EinfluB ist. Die Ursache fir den Abfall des Um-

satzes ist in der schlechteren Gasverteil bei Betrieb im ge-
raden Durchgang su suchen. Die WisJerinbolrdebnatme ae Komios
laufes lief allmiéhlich tiber 24 Stunden die alten Aufarbedi tungs-
daten wie zuvor wieder aufkommen.

In weiteren 23 Betriebstagen, d.h. bis zum 59.Betriebstag konnte
-bei-einer -Temperatur-von 245 = 249°G‘rd‘."55‘$‘00+1i2 umgesetzt
werden, wobei das Hz/co-Verbranqhaverhﬁltnie 1,52 und die Aus-
beute an fliiss.Produkten 107,1 g/Nm> Nutzgas (CO+H,) betrug. Der
Paraffingehalt der fliiss.PP. oberh.320°C siedend war in dieser
Zeit im Mittel 39 Gew.%, fiel aber stetig ab und lag zuletzt bei
36,6 Gew.%; weitere Daten siehe beilieg. Versuchsbericht B.

Der Ofen war mun 59 Tage alt. Durch eine Zwischenextraktion,
bei der rd.78 Gew.¥ Paraffin, bez.auf den eingeﬁllten‘?risoh-
kontakt, durch Schwerbenzin 150 - 240°C siedend herausgebracht
wurden, sodaB der Kontakt als vollkommen entparaffiniert ange—
sprochen wgrden konnte, sollte versucht werden, auf die anfing-
lich h¥here Paraffinbildung dieses Kontaktes von mindestens
47 Gew.% der fliiss.PP. zu kommen. Nach der Wiederinbetriebnahme
kohnte zuniichst einmal festgestellt werden, daB fir den gleichen
Umsatz, wie dieser vor der Extraktion gefahren wurde, genau die
gleiche Temperatur notwendig war, und da8 in den nachfolgenden
30 Betriebstagen bis zum Versuchsende - 90 Tage- nicht mehr
als max.26 Gew.% der fliiss.PP. an Paraffin oberh.320°C siedend
gefunden wurden. Somit war die Zwischenbelebung durch Extraktion
in jeder Richtung erfolglos. Man kann eher noch zu dem Ergebnis
kommen, daB sie die Leishmg des Kontaktes, sowohl hinsichtlich
der Paraffinbildung, als auch der Verflilssigung stark herabge-
mindert hat; denn bel fast gleicliem Unsatz wie zuvor betrug die

4 -



Ausbeute an flUss.Produkten mur nooh 89,5 g/Nm3 Futzgas

(siehe beilieg.Versuchsbericht c), wohingegen sie bishexr bei
gleichem Umsatez von 65 % mit 107,1 g/Fm3 Futzgas festgestellt
werden konnte. Wohl war, wie weliter vorn im Berioht mitgeteilt,
der Paraffingehalt ohnehin vor der Extraktion im Abfall begriffen,
Jedoch zeigen die Daten nach der Extraktion, da8 dieser Paraffin-
abfall eben durch die Extraktion noch beschleunigt wurde.

Durch diese Zwischenextraktion konnte fir den Eisenkontakt be-
kannter Zusammensetgung und Herstellung, wie er z.Zt. fur diese
paraffinbildende Eisensynthese verwendet wird, jetzt experimentell
einwandfrei nachgewiesen werden, daB8 die nachlessende Paraffin-
bildung mit Alterwerden des Kontaktes selbst bei konstanter
Ofentemperatur nur chemisch bedingt sein kann, vielleiocht schon
im FNachlassen der AlkalitHt des Kontaktes zu suchen ist.

4. Produkte: . }
Siedelage und Charakter der flissigen Produkte gind hier -so-—. -
wie beil einem der letzten baraffinbildenden Eisenkontakte des
Forschungslabors mit der Kenn-KRr.1775 (vergl.Bericht vedJuli 1943
Uber Ofen 15, 3.Pii1lg.). Auch hier bei der 6.Pillung, d.h. mit -
demrxontakt der Katorfabrik, steigt nach AbsHttigung des Kon-
taktes mit Xlterwerden des Ofens der Paraffingehalt zunichst bl
zZu einem Optimum an, parallel hierzu Anptieg der Olefingehalte
in den fliiss.Produkten, um dann mit Alterwerden des Ofens al%-
m#dhlioch wieder abzufallen.

5. Extraktion u. Entleerung:

—De¥ 0fenl wurde um Zweoke dor Entleerung 5 mal bei 133°C mit
Schwerbenzin 150 - 240°C siedend extrahiert, wobei 84,5 Gew.%
Paraffin, bez.suf den eingefiillten Fr;gohkontskx, herausgebracht -
wurden. v .

Der Kontakt wurde in 2' Stunden mit 93 kg entspanntem Wasserdampf
bei einer Ofentemperatur von 200% getrocknet, wobei 138,72 kg
des nach der Extraktion im Kontakt verbliebenen Uls herausge-
bracht wurden; das sind 40 Vol.% bezogen auf das Kontaktvolumen
des Ofens. Yber die Auswaage des eingefiillten Frischkontaktes
und des ausgebrauchten Kontaktes wurde eine Paraffinrestbeladung
von 2,6 Gew.%, bez. auf den eingefiillten Frischkontakt, festge-
stellt. Die Entleerung war in kiirzester Zeit ohne Schwierigkeit
restlos durchgefiihrt. Der Kontakt war nur schwach pyrophor.
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Zusammenfaaaggg u. SchluBbdetrachtung:

Der als 6.Plllung in Ofen 15, 4,5 m Doppelrohrofen eingesetzte
paraffinbildende Eisenkontakt der Katorfabrik geigt bei Einmatz
von Wassergas mit ae/bo = 1,26 im Kreislauf ein gu hohes
Bz/co-VQrbrauohnverhﬁ.ltnis .

Die Ausbeute mit 120 g/!m Rutzgas einschl.Gasol, bei einem
cO+Bé-Umaatz von 70 ¥, kann als befriedigend bezeichnet werden.
Der Paraffingehalt von 47 Gew.% der fllss.PP. fUr die ersten
28 Betriebstage 1ist zu gering und muB mit dem gzu hohen Ver-
brauchsverhiiltnis in Zusammenhang gebracht werden. Ein 2-Stufen-
betriedb eines so arbeitenden -Kontaktes ist ohne Konvertierung
von Wassergas nicht mtiglich. Jedoch sind bei Anwendung von
wasserstoffreichem Gas, in der Zusammensetzung #hnlich wie
Synthesegas, so wie es der Kontakt entsprechend seinem Aufar-
beitungsverhiiltnis verlangt, die - -Ergebnisse hinsichtlich der
Verfliissigung und des Charakters der Produkte schlecht. Eine
Zwischenextraktion, mit dem Ziel, auf die anféinglich hohe
Paraffinbildung zu kommen, ist eréebnisloe.

Anlagens
Die einzelnen Versuchsperioden sind in den beigefiigten

rVersuchsberichten aufgefithrt. So ist im Versuchsbericht A das

1

Durchschnittaergebnia der ersten 28 Betriebstage festgelegt.

Im Versuchsbericht B ist das Ergebnis yor der Extraktion und

im Versuchsbericht C das Ergebnis nach der Extraktion festgelegt.
Das Studium des Ha/cO—Verbrauchsverhaltnisaes ist in der beige~
fiigter Zahlentafel unter 1 aufgefiihrt.

{fber die Siedelage der Produkte gibt die beilieg.Zahlentafel

unter 2 Auskunft.
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Druckversuchsanlage Venuduberidt vom = 19/20.1. 4943
Ofen-Nr. 185 A Botriebsstunden 671. = 28 Tage
Fiillung: 6. Gasdruck 20 3]
o-Fe-Inhalt - kg Temperalur 30 - 36 ati 235 -"245 °C
. ’
H-WGas 1092 Nm /T8g Resigas 605 NmY/Teg
" " " 25,2 Nm*/h
" - Kreislaufgas 3948 Nm?*
v 45,5 Nm'm Kreislauf 1+ 2,61
Belastung .. Nm*[ kg,h 0,99 Nm?’/Norm.-Vol., h
Analysen: CO:; CmHa 0. co H. CH, N, cz N,-F Litergewich?
mezereee | 55l - | 0.1 [39.6] 48,0 0.3 6,5 = |6,20( .
Restgas ... .. \“2“2,_3 0,5 . 0,1 32,6 | 26,4) 3,6 ] 14,0]/1,13 13,701
_Xrs F870| 0,9%0.1 34.3| 32,2 2,6 1,901,25) - |
~17 Gesambinerte (Idealgas) 12,4 % Kontrakiion nach Menge 55,3 %
H::CO im Sygas 1,21 " v Na 55,1 %
H»:CO im Restgas - 0,81 " w COs - %
~Verbrauch von Hi:CO 1345 Durchschnitiliche Kontraktion 55,2 4
% CO %Hs % CO+H
umgesefzt 63.1 . 15,4 69,8
verﬂussugf ey
Verfl.-Grad A . .
” o P 5003.
n_ " P incl.Gasol 54,3 -
“t—CHer ALY =3 ———Cc O 18,9 bezogen auf CO-Umsatz
| Produkte T Gesamiprodukt
Paraffingatsch .. kg L 38.8 % SB e %C
"Ol-Kondensat 52,7 =% —200°C %
A.-K. Benzin " 8,5 % 200 — 320 °C %
Flassige Prod. . 100 % > 320°C 47 %
Sywasser kg=.1, 29 X fliiss. Produkte Olefine Vol. %
— 200°.. .....; 200-320°..
Ausbeute '
Flﬁs;igé Prod. 97,2 .. g/Nm?* ﬁ“ 11,0 g/Nm? Nuizgas (oo*nz)g/Nm’ Idealgas
Gasol T.9. . " " 9,0 " " " "
Gesaml—Prot‘iuld .105.,1, o w o 120,0 " . n " -
Sywasser " " o' o o .
Bemerkungen: L , .
Dmhsohmttgergebms Uber die grsten 28 Betriebstage.
+) Benzin im Kreislauf.

PVA/IT 3000 12. &1 25198 G/0T58



Druckversuchsanlage Verudubericht vom 24/3.2. - 21/22.2,1943
Ofen-Nr. 15 B Betriebsstunden 956. -~ 1418,
Fillung: 6. .. ... Gasdruck 20 ot
Fo-Fo-lnhalt . = kg Temperatur 36 ~ 39 it 245 « 249 °C
L - 1.8-248,4 %
Fr-w-Gas 1128 - Nm* /Tag Restgas 567 Nm' /Tag
” " "o Nm*/h
" " Kreislaufgas - Nm*
" 46,9 Nm*/h Kreislauf l+ 2,61
Belasfung _— Nm’/ kg,h 1,02 Nm?*/Norm.-Vol., h
Analysen; CO; | CmHn O: co H, CH, N, [¥3 N-F | trergewiat
5220788 | 5,91 - |o,1 [39,2 [48,3]| 0,3 6,2] - [ 6,2
Resigas .. . . .| 21,3] 0,6 y 9’1 133.6 [28,0{ 3,9 |[22,5]| 1,19 12,4
...... S 1,0 ! o| 2,9 |10,8|1,25| -
- EEESR il ] 0 25,3 p33-0] 249 2082025
Gesamt-Inerle (Idealgas) . 12!5 5% Konfraktion nach Menge ' . 90,0 . . ..%
Hs:CO im Sygas 1,23 . w N 50,5 %
Hx:CO im Restgas 0,83 . w COa | — %
Verbrauch von H::CO 1,52 . Durchschnittliche Kontraktion . . . 950,3 ... %
%.CO % Hs % CO-+Hs -1
umgesetzt 57v5 71!3 - 6.5,0
verflissigt .
- Verdl-Grad A _ . .- L -
oo P 54,7
CHa s+ ¢#/7,§ CO2 ... 20,7 - bezogen auf CO-Umsatz
Produkte ' Gesamiprodukt
Paraffingatsch .. . kg .. .. 57,3 % SB ‘ °C -
Ul-Kondensat " o 30,8 % e 209 °C ... 1
| A-K. Benzin Ale 9t 200 —320 20— |
Flassige Prod. . . v Lo 100 % > 320°C 39 Gew. %
Sywasser . kg = 1434 X flgss. Produkte " Olefine Vol. %

: — 200°........... ; 200-320°.......... ... .|
Ausbeute . ‘
Flissige Prod. 98,7 . g/Nm* %ﬁm.l g/Nm* Nutzgas { OQH!Z)‘ g/Nm? Idealgas
Gasol e e " . " . "o . " "
Gesamt-Produkt . ... " " " " " "
Sywasser 5 " ( " " ] " .
Bemerkungen: l

! -- Durchschnittsergebnis iiber 23 Tage vor Extraktion.
Sy
+) Benzin 1m Kreislauf.

DvAaM m 18. 41 3598 G/oT83



Druckversuchsanlage Venuduberidt vom 24+/29.2. = 25./26.%
OfenNr. 15 o Bofrisbsstunden  1439..~ 2160.
FGllung: 6o . ... Gasdruck 20 ata
go-Fe-tnhalt — kg Temperatur 39 ofis 249 ¢
B-W-Gas 1116 Nme./Tag Restgas -.5973 Nm'/Tag
" .- . n o Nm*/h
» . . Kreislaufgas -_— Nm*
' 46,5 Nm*/h Kreislauf 1+ 2,58
Belastung .. . R Nm’/ kg.h 1,01 Nm’/Norm.-Vol., h
Analysen: CoO, CamHn O, co H; CH, N, c-z N;-F Utergewidht
w gas
o oe® |.5.6.f. = |01 139,948,7 ] 0,3]5.4 |~ |5,
Resigas .. 19,6 0,8 0,1 |35,1 29,0 4,6 P0,9 |2,20 |10,8
...,xxaéfsas v 1&7 1,2 | 0,1 |36,2 g.'z 3,3| 9,3 11,33] -
Gesami-inerte (Idealgas) 11,4 % Kontraktion nach Menge 51,8 %
Hs:CO im Sygas 1,22 . - w N ..50,8 . %
H::CO im Restgas .. 0,83 " w COs -— %
Verbrauch von H::CO 1,52 Durchschnillliche Kontraktion 91,3 %
% CO % Ha "% CO+Hs
—umgesetzt 9190 70,8 64,6
verlliissigt »
Verfl.-Grad A : : : 7
"' i o P e e+ g : ol P I . 44'0 . - ot }
CHa + -bﬁé/‘){/ﬂ,S~ ........... COs ... 17,5 ... = bezogen auf CO-Umsalz — ’
Produkte ] Gesamtproduks !
Paraffingatsch . - kg 14,6 4 SB °C '
Ul-Kondensat " 61,6 % —200°C %
AK. Benzin ... e gt s 238 % 200 —320°C... e %
e Fl B8 g @-P PO e 400 %] >-32oﬂe-—26-Ge'-.-—%-mx~‘
Sywasser kg = 1y 42 % ygss. Produkte Olefine Vol. %
— 200°. ... ..; 200-320°.......
..Ausbeute e I :
- " W=gas
Flassige Prod. 79 "3 ... g/Nm* Bygm 89,5 g/Nm* Nutzgas (00-0-32) g/Nm® Idealgas
Gasol g " " " " "
Gesami-Produki [ " ) " " K " !
Sywasser i iy " o " " o
Bemerkungen: '
‘Durchs’cmiittsergebnis iber 30 Tage nach Extraktion.

DVA/Y 5000 13. 41 25'08 G/OTE2
\ o .



frchemie Aktiengesellschaf™ Oth.-Holten, den 11. August 1943
Obechausen-Holten Abt.DVA. Hr,/Ng.

Herrn Professor Dr.Martin,
" Direktor Dr.Hagemann,
. Dr.Roelen,
Je besonders.

—chcguwfﬁon—Borinht*ub-r“oimn‘pa‘ﬁfﬁiﬁil‘diid?if
Eisenkontakt im 4,5 m Doppelrohrofen.

/



FRXrchomie Ationgesailschaft Obh.-Holten, im Juli 1943.
’ Oberhausen-Holte 7 Abt.DVA. Br./Wg.

Betr.: Paraffinsynthese mit Eisenkontakt im 4,5 m Doppelrohrofen 15.

Bei der Konstruktion von Kontakt¥fen fir die raraffinbildende
Elsensynthese unter einem Gasdruck von 20 atii und Temperaturen
bis zu 265°C = 50 atit Sattdampf ergaben sich Schwierigkeiten,
weshaldb es nahe lag, den bereitsTHY die Kobalt-MD-Synthese
verwendete Doppelrohrofen so zu geastalten, daB er obigen
Bedingungen fiir die Eisensynthese gentigen wird. In Erkenntnis
dieser Tatsache haben wir unter Verwendung normaler Doppelrohr-
elemente, wie diese fiir die Ofen der Kobalt-MD-Synthese in der
GroBanlage gebraucht werden, im Jahre 1941 einen Versuchsofen -
bauen lassen. Die Wasserein- u.- austrittsstutzen an diesem

bdden ganz von Vasser umspllt sind, um so die Bildung von rw
Dampfpolstern am oberan Rohrboden zu verhindern. Der Ofen wurde
nach seiner Fertigstellung einer Druckprobefim*Wasser:gum von

80 atii unterzogen.

Im Zuge der Anfahrversuche fiir die Olefinsynthese wurde der
Cfen aus kreislauftechnisehenvGrﬂnden Zuniichst in seinem
Volumen durch AufschweifBen eines Eleches auf den oberen Rohr-
boden verkleinert und dann zweimal mit Kobaltkontakt betrieben,
ﬁﬂii_digaemuxerkleinerten—Volumen~von—154“Ltrn?‘érh161¥”aer Ofen
als 3.Fillung seinen ersten paraffinbildenden Eisenkontakt.

1. Kontakt: : e
Eingesetzt war ein Padenkorn—Kontekt aus dem Forschungslabor

mit der Kenn-Nr,.177S.

2. finfahrt:-
Der Ofep wurde, wie bisher alle vorangegangenen
Eisen~-SyntheseSfen, bei normaler Belastung mit Yassergas in
Kreisleuf 1 + 2,5 unter einem Gasdruck von 20 atii kalt ange—
fahren und in der Teg2ggg3g;_aIﬂndlich—um—i—é¢&—b%s—i§-atﬁ—*
erhdht, sodann weiter stlindlich 0,5 atil gesteigert, bis bei
25 atil = 225°C der gewiinschte CO+H,-Umsatz von itber 70 %
gr;qighﬁwwar._r,:,”,,.,”””,-~m~~u e T e
Fir den Kreislauf wurde das benzinhaltige Endgas nach der
Kondensation entnommen und dem Frischgas vor dem Ofen wieder
zugefilhrt, sodaR die A.K.-Anlage im Kreislaufstrom nicht mit
eingeschlossen‘war.

-2 -

. A 135000, vir 33,



$Ruthomie Aktiengeselischaft _ - 2 -

e Oberhausen-Holten

-A-13. 5000. vit 39.

3. “eiterer Versuchasverlauf:

wdhrend die frilheren Eisenkontakte achon in den ersten Taugen
fUr der Umsatz von 75 % weit hdhere Temperaturen, d.h.

240 - 250°% erforderten, dann aber bei dieser Temperatur
monateleng bei gleichbleibendem Umsatz gefahren werden konnten,
was von uns gerade fiir den Eisenkontakt als besonderes
Crarakteristikum herausgestellt wurde, zeigte dieser Xontakt
ninsichtlich der Temperaturlage ein grundsttzlich anderes,
Jedoch kobvaltihnliches Verhalten, indem zur Aufrechterhaltung
des liindestumsatzes von 70 % eine stete TemperaturerhBhung
notwendig war: ’

So lag z.E. die Temperatur

in den ersten 5 Betriebstagen bei 225 °¢ y
bis zum 13.Betriebstag n 23¢ °c,
" (] 25_ " [ 235 oc’
. ”" " 43. " " ~24'O Oc

und muBte dann zur Beibehaltung*dgs_gewﬁnschten-co+H2-Umsa¢zes~

von rd.70 % auf 245°C erhtht werden.
Nechdem der Cfen abgesittigt war, betrug die Ausbeute an

fluss.Produkten wvom_ 11. -.ZC.Betriebstag~110;4fg/Nm3~NutzgaS“

bei einem CO+32-Umsatz von 71,5 %; spiter jedoch, wvom

21. - 30.Betriebstag, lag die die Ausbeute bei einem
CC+H2—Umsatz von 7C,3 % bei 115,8 g/Nm3 Nutzgas. Parallel
hierzu stieg das HZ/CG—Verbrauchsverhﬁltnis von 1,?1 auf 1,30
und die Paraffinbildung von SC auf 6C Gew.% der flissigen
Produkte an. T

Jex Ufen wurde 77 Betricbstage alt, jedoch soll im Rehmen
dieses Versuchsberichtes nur iiber die erstemr 46 Betriebstage
mitgetellt werden. Von dieser Zeit ab wurde das benzinhaltige.

Endgas dieses COfens als 2.5tufe-Gas ilber einen Eisenkontakt

gleicher Jualitit in Ofen 11 als 2.Stufe geschickt; {iber diesen
Versuch wurde im Monatsbericht Oktober 1942 ausfithrlich be-
richtet.



L
& Rulirchemis Aktiengessilschaft - 3 -
. Oberhausen-Hollea !

Das ﬁurchschnittaor ebnis aus don ersten 46 Betriebstagen qar;
——=—ranltisorgebnis ——====s@>ntagen we

Temperatur %¢c 214 - 245, im g 235 .
_Gasdruck ati 20 : :
Kreislaur - 1+ 2,5
Belastung 1,70 nach Vo1l.
CO+HZ-Umsatz % 71,8
Ausbeute an flilss.Pp, 114 g/tn3 Nutzgas (Co+H,)
" " Gasol 15 » " ")
Gesantausbeute 124 g/Nm3 Kutzgas (CO+HZ)
CO+H2—Verf1ﬂss.-Grad -
inecl.Gasol ) 54,7 4
Benzin - 200 °%¢ 28,3 Gew.
81 200 - 320 % 37,7 =
Veichparaff. 32C - 460 % 23,5 = T
Hartparaff. oberh. 460 °%¢ 30,5 =
Gesamtparaff. " 320 °%¢ 54,0 =
Clefine "SPL" im Bi. - 20¢ °¢T 61 vol.%
" P "—81-200=320"% 50 .«

Weitere Daten sing im beilieg. Versuchsbericht aufgefiihrt.

Bemerkenswert_;gtrdgq_ﬁz/COgVerbrauchsverhéltnis’in'denff
46 Befriebstagen von 1,26, das genau dem Verhdltnis von
Hz/co.im Vassergas entspricht.

4. Produkte: .

a) Zur Siedelage und zum Charakter der fliss.Produkte ist zu
bemerken, daB hier die Daten auch wesentlich anders liegen,
als bei frithere. Eisenkontakten: L BNTe NGz Bt n—Ofe—t 1

9 Fllg. (siehe Bericht von 22.8.1941) und in Cfen 148,
3.FUl1g. (¢ " " Juli 1942) gleich in den ersten
Tagen groBe Paraffinmengen erzielt wurden, ‘die aber mit~
'ﬁiggfﬁérden des Kontaktes bei gleichbleibender Temperatur
stetigz abfielén, war hier das Bild, wie in der beilieg.
Zahlentafel aufgefiihrt ist, gdnzlich anders. Hier steigt z.B.
nach Absidttigung des Kontaktes der Paraffingehalt von 50 Gew.%
der fliss.Produkte am lO.Betriebstag auf 60 Gew.% der fliiss.
Produkte bis zum 25.Betriebstag, wobel Jdie Temperatur zur
Aufrechterhaltdng des Uméatgéé von 230 auf 235 9¢ gebracht

A.13. 5000. vit 39,
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gebracht wurde. ?araiiel hierzu atiog,der Olefingehalt in den
flilss.Produkten, so z.B. im Benzin - 20000 siedend von
46 Vol.% auf 64,5 Vol.% und damit die n-0Ol-Ausbeute bei der
“'Polymerisation der Praktion 60 - 200°C von 29,7 % auf 40,2 %,
wobei die VPH von 1,81 auf 1,67 abfiel. Die Beziehung Olefin-
gehalt, Siedelage und Ausbeute ist uns bekannt und auch zu
erkliren, nur haben wir bei den bisherigén Eisenkontakten
ihre Ver#nderungen in umgekehrtervPolge beobachtet als diese
bei dem hier beschriebenen Eisenkontakt festgestellt vurden,
denn hllgemein konnte man bisher sagen, daB Paraffingehalt und
Ausbeute mit Alterwerden des Kontakteg’gy:ielent_Streng ge-
nommen gilt diese Tatsache bei genauer Betrachtung def Zahlen-
tafel auch fiir diesen Kontakt, denn am 45.Betriebstag liegt
der Paraffingehalt bei 50,6 Gew.% der fliiss.Produkte, die
Schnier8lausbeute bei 38,5 % und die VPQ}bei 1,77. Man kann
daher hier nur von einem Optimum um den 25.Betriebstag
sprechen, das wir beil friiheren Eisenkontakten gleich in den
-ergten Tagen feststellen konnten, so wie es auch bei:Kobalt-
. kontakten unter Wassergas-Kreislauffuhrung bisher in unseren
-Versuchen-begbachtet-wurde- :

“éhrend die  Farbe des Rohparaffingatsches schlechthin weiB
war, zeigte eine genaue Betrachtung der Proben die in der.
Tébellé“éﬁfééfﬁhftéh}?éfﬁtﬁﬁungen; auch diese Erscheinung ist
bel einem Eisenkontakt erstmalig. ] B

b) Die Zusammensetzung des Gasols war wie bei friiheren

Eisenkontakten, -
Propan 30 Gew.% g Prbpan = 53 &
Propylen 27 n ) = o7 ~ Propylen. = A7
Butan - 15 =« ) —Butan = '35 &%
Butylen 26 » ) Y~ hutyren = e

d.h. wdhrend im 03 die gesdttigten und ungeséttigten Bestand-
teile zu fast gleichen Teilen enthalten sind, macht im C4
das Ungesittigte rd.2/3 aus. -

Der C,-Gehalt wurde mit 2,7 g/Nm> Nutzgas (CO+Hy) festge-
stellt, wovon aber nur 0,6 g/Nm3 Nutzgas (CO+H2) Lthylen war.
| . = .

et ™
IR,

-5 <

A13. 5000. vir 39.
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5.

Der Gehalt an uneeaattigtan Beatandteilen in den gasftrmigen
% 18t wie folgt: e

C1 = 0 %
C, - 23 &%
c3 = 47 %
C4 = 65 %

steigt nls SPL im c5 - c7 auf rd.70 %, um dann mit steigender
C~Zahl abzufallen. .

Extraktion und Entleerung:

Der Kontakt wurde zum Zwecke der Entleerung viermal extrahiert
und dann mit HoN, bei 2059C getrocknet. Die Entleerung war

in kiirzester Zeit ohne Schwierigkeit restlos durchgefilhrt.
Jber die Auswaage des eingefilllten Frischkontaktes urn. des
ausgebrauchten Kontaktes konnte eine Paraffinrestbeladung von
0,2 % und iiber die Bestimmung des Schiittgewichtes eine Paraf-
finbeladung von 0,8 %, bez.euf auf den eingefiillten Frisch-
kontakt, ermittelt werden. :

Zusammenfassung :

Der 4,5 m Doppelrohrofen ist fiir die paraffinbildende Eisen-
synthese bei Krelslauffithrung des Gases mit gutem Ergebnis
zZu verwenden. :
_Eggn_auch~dieseI;Kontakt~gegenﬁher~den“frﬁheren“Eisenkaﬁtﬁk%en
manch andere interessante Arbeitsrichtung zeigte, so liegt das -
Durchschnittsergebnis hinsichtlich Ausbeute und Siedelage iber
46 Betriebstage im Rahmen frilherer Ergebnisse.



fﬁ&’kmmmh.ﬂﬂknmuwauﬁqﬂ
Obserhausen=Holten

Ofen 15, 3.Filllg. Paraffinbildender Eisenkontakt.

Die Untersuchung der flUss.Produkte wurde durch
das Betr.-Labor IT und das HL durchgefithrt.

Co

Ofentag 10. 17. | 25. | 31. 38. 45. )
Ofentemperatur ©cC 230 | 235 235 | 240 240 [240/245
Benzin ¢ - 200°C Gew.% | 32,7 | 28,2 23.,8125,3| 30,2] 29,6
b1 20¢ - 320°¢ ” 17,3 (18,3 | 16,2 19,3 | 15,0| 19,8
WP 320 ~ 460°% n 21,8 121,6 | 25,5} 25,8 22,3} 23,9
HP oberh. 460°C n -28,2(131,3 | 34,5] 29,6 | 32,5| 26,7
Gesamtp. " 320% " 50,0153,5 | 62,0(55.4 | 55,8] s0,6
Olefine SPL im Bi. Vol.% | 46,2 157,5 | 64,5/ 64,5 65,5] 66,¢

" now 51 " 41,0 ]45,0 | 52,5 52,5 | 53,5] 52,51
O1synthese aus Fraktion 60 - 200 Og
Clefine SPL % vor Raff. 52 56 62 55 60 60
. nach 45 49 S5 | ss 56-1 . 57«
Restolefine & 7 7 9 10 5 g
TTHi=01TAuSbeute & 29,7 133,5 | 40,21 38,7 | 43,8] 38,5
dpg 0,841 1 0,845(7,841 | ,e842|,841| 0,842
Voo, 72l 75 [ 73 7,9 [ e T
VPH L8 3 68| 1,67 1,77 1,73 1,77,
dufarbeitung u. Ausbeute an fluss.Prim&r- Syntheseprodukten. - |
Petriebstag o 11. - 22| 21. - 3n. 31. - 46.
Cl+Hy-Umsatz % 71,5 7.3 7,2
H2/CO-Verbraush : 1,71 1,0° 1,30
—frtesTPPg/ TR Tatigas CTHE, 11¢,4 115.8 115,2
Ausbeute-ilaBzahl 15~ ,4 164 .5 174 ,0
aus fliiss.PP. ’ e
Farbe Jes rohen Paraffingatsches: ‘
et B vese aess [ pette
3t§3§f‘ D :
7
A

A 13. 5000. vii 39,



Dl‘uckversuchsonlogo Yersuchibeschl vom = 6. 10. 191 2
Qfen-Nr. 15 Betriebsstunden 1095 = 46 Tage
Fallung: 3. Gasdrudk 20 o5

%Fe-lnhai! — kg Temperatuy 1. ﬁ 30 atis 235°% gi‘i -C
Sy-W-Gas 370 Nm* /Tag Reslges 169 Nm' /Tag

w " " 7,05 Nm* h

" o Kreislaufgas 1300 Nm*  +)

" 15,4 Nm*h Kreiboulf 1+ 2,5 .
Selastung -— tim' kqh l.QO_-_ Nm?* No'm.-Vol., h
Analysen: CO. | Cmka o. | co | v T cm i N c.7 N-E ] lrergenas

mergaa 6o6 - 0'1 3803 48-3 003 6l4 - 6030
Restgas 28,7 0,5 | 0,1 |23,6 '29,7| 3,5 | 13,9/1,05 13,70
Eralfges | 22,6 0,9* 0,1 |27,5] 34,6/ 2,3 [ 12,011,151 —
Gesamt-Inerte (Ideslgas) 13,4 < Konirskfion nach Mengé 54,3 “»
H::CO im Sygas 1,26 . w N 54,0 %
H::CO im Restgas 1,26 Ve w CO: - %
Verbraud: von H::CO 1,26 Durchsdniillicie Kcntrakiion 54,2 %
. %co % Ha .COtHe .
Tumgeseizt 11,8 71,8 71,8
" verflassigl .. 49,3 35,0 41,3
Verfl.-Grad A 68,7 48,7 5745
e LR 50,3
. 54,7 incli Gaso]
CHes+ CaHe .. . Ts9 . cos -23 »8 bezegen auf CO-Umsalz
Produkte Gesamiprodukt
Paraffingatsch - kg 66,3 % S8 35 «
Ol-Kondensas -— . 24,3 % o —20°c 283 %Gew
A-K. Banzin -— " ) ."» % 200 — 320 °C b oAy A TSN
Flissige Prod. -— v — 100 % > 320°C 54,0 7 =
Sywasser = kg=.21+05  flass. Produkie Olefine Vol. %
—200° 61 ; 200-320° S0
-Ausbeute . -
Flussige Prod. 98,7 g/Nm* Sygas 114 g'Nm* Nufzgas (CO#HZ) g'Nm* Idealgas
' Gasol 8,7 " . 10 ve v " v "
Gesamt-Produkt 107,4 ' v 124 v o "
Sywasser — o » " o
Bemerkungen: )
Durchsohnittsergebnig Uber 46 Betriebstage.
+) Benzin im Kreislauf. Ca
Die 54 Gew.® Paraffin oberh. 320°c siedend bestehen gus 23,5 Gew.%
Weichparaffin 320 - 460°C und aus 30,5 Gew.% Hartparaffin
oberh.460°C siedend, bez.auf das Gesamtflilssigprodukt. 7

- -EDVA 1T 3000 12, &1 25M8 (OTER

) 7.



Obh.-Holten, den 29.5.43
AbtL DVA. Hr./Bal.

Herrn Dr. H a gemann.
Betr.: Gasolanfall und ~gusammensetzung beim Eisenkontakt.

Zur Prage von Schaffgotsch kann mitgeteilt werden: )
Die Bestimmung des Gasols wurde bisher nur dei 8em hauptslich-
14ich raffinbildenden Eisenkontakten, die bei rd. 250°C arbeiten,
. . eliner ze es Xontaktes von 4 Monaten betrigt
“der Gasolanfall rd. 12 Gew. ¥ der Gesamtprodukte, wobei die Zusanm-
mensetzung folgende ist:

. Propylen - 27 Gew. %

[ RNy Propan 27 = "
: Butylen 31 » "
Batan 15 n b

Die Untersuch des Gasols aus den Versuchen mit Tieftemperatur-
Eisenkontakten (Kobaltersats) ist imgange und kann erst spiter mit-
getellt werden. Nach den bisher vorliegenden Ergebnissen, sowie aus
der Untersuchung der flilss. Produkte ist zu schlieBen, daB der Anfall
an ungesittigtem Gasol nicht so groB sein wird, wie bei dem oben auf-
gefilhrten Paraffinkontakt. Ich m8chte aber aus dem z.Zt. laufenden
1. Versuch mit einem solchen Kontakt noch keine allgemeingiiltigen

Daten mitteilen. Z
égféﬁ
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Betr.s Bon&m yon ausgebrauchten Eisenkontakten. -

Mit dem ausgedrauchten Kontakt der 12. Pllung in Ofen 11 wurden
eine Reihe von Benetzungsversuchen durohgefithrt. Bereits in unsoro-
Berioht vom 22.12.42 Uber "Extrahieren und Trocknen des Biaonkontak
tes” wurdo mitgetellt, daB gelbst ein mit Wasserdampf getrookneter
Eisenkontakt mit Wasser keineswegs besser zu benetzen ist.

Der gleiche Kontakt wurde den verschiedensten Benetzungs-
mitteln unterzogen: )
Jeweils 100 om3 des ausgebrauchten Kontaktes ~wurden mit 100. cn3 . :f;;z’
:Benetz\mga-misux;g (wiaserig) in einem Erlemeyerkolben in Beriihrung
gedbracht und durchgeeolrﬂ.ttelt.

Eine 1 ¥ ige KOH und NaOH-L¥sung ergaben eine h:lnreiohendc ‘Benetz
0,1 % ige Seifenl¥sung aus:. bandelsiiblicher-Schmierseife-und-0;1%-ige

e

Seifenlﬁsung hergestellt aus der Versuchsseife des PFL gemigten, an
eine gute Benetzung des Kontaktes “zu. erzielen. Eine ausgeza:lohnoto o

PU,

.Benetzung war durch eine-0,1-%-ige- -Nekal-L8sung BX “zu erreichen; -



Ruhrchemie Aktiengesellschoht Okh.-Holten, den 22, Desember 1942.
Oberhausen-Holien ADS. DVA. Br./lg.

Herrn Professor M a r ¢t in .

Batr,: Extrahieren und Trocknen des Eisenkontaktes.

- -—Mi4- - dem 4in Ofen = 14 mm RUhrencfen - eingemetsten paraffin-
bildenden Eisenkon denkorn) des P.L., Kenn-Kr. ¥ 1798, wurde nach
seiner laufseit wvon 45 Betr.-Tagen ein plammiiBiger Extraktions- und
Trogknungsversuch durchgeftihrts ]
Dex Ofen wurde bei J409Q¢ S5-mal mit einem Schwerbensin folgender
Zusammensetsung extrahiert: . .
Diohte. bei 20°0 0,739
Siededeginn 140°C
: - 160 * 3 Vol.%

- 180 * 52 "
. < =200" 96 "
Siedeends 210 “

Die Siedeanslysen der 5 Proden aus der Extraktion ergaben folgendes Fild: "

m‘q l. 2. 3. 4. Se

Dao 9% 0,764 0,754 0,741 0,740 0,737
Siedebeg. °0 140 140 140 139 134

- 160°% 1,0 1,0 - 1,0 1,0 3,0 )

=180"* 34,0 36,0 51,0 49,0 52,0

- 200 " 68, 71,0 96,0 95,0 96,0

- 220 " 7,0 a2,0 99,0 99,Q 99,0

-240 " 72,0 84,0 - - - Vol.%

- 260" 73,0 85,0 - - - -

- 280 " 73,5 86,0 - - -

- 300 » 74' 87.0 - - -
. - 320 n 7"5 88.0 - - . - - . -
Siedeende °C - - 220 220 220 . :
Ritckatand 25,5 12,0 1,0 1,6 . 1,0 Vol.%

Lﬁ- diesen Analysen geht eindeutig hervor, desf die Extraktion des Xon=-
taktes nach der 2.,Fillung praktisch durchgefithrt war.
Die Trocknung des Xontaktes wurde wie folgt durchgefihrt:

Das Gaseintritts— u. Austrittsventil des Ofens wurden, nachdem die

5. ¥{Ifung abgelessen war, geschlossen und der Ofen auf 200°C gebracht.
Sodann wurde das Austrittsventil geffnet und die sustretenden Penzin-
dimpfe fiber Paraffinvorlage, Ulkondensatkithler u. Aktivkohle aufgenommen:

_Paraffinvorlage = . 15,00 kg .
Olkondensatkiihlervorlage 31,30 %
Aktivikonle 0,38 * .
I 46,68 kg

Hierauf wurde der Ofen 2 Stunden mit Uiberhitztem Dampf von 0,3 atid bei
2009C behandelt, wobei in 1¥2 Std. bei Durohsatz von 54 kg Dampf weitere
7+:5 kg Produkt in der Paraffin- besw.Ulkilhlervorlage anfielen. In einer
weiteren ¥2 Std.. wurden noch 22 kg Dampf Hiber den Ofen gegeben,. ohne das
hierbei aber weltere Benzinmengen anfielen, sodaB angenommen werden
konnte, daB die Troocikomng des Kontaktes durchgefiihrt war.. 2

- Die Analysen dexr verdampften und durch Wasserdampf herausge-
triebenen Benginmengen ergaben folgendes Bild:

‘ b.w.
A5 28000 10 42 G WI52 276186



Art der Dureh . Duroh
Gewimmng Yerdampfung  B,0 = Danpf
Bansinmenge kg 46,68 7.5
P20 % 0,737 0,744
Biededeg, % 143 150
- 160 % 3,0 Vo1.% 1,0 Vol.%
- 180 = : - 88,0 = 9.0 n
-~ 200 % 95,0 » 60,0 -
- 220 ™ 98,0 81,0 -
8iedeende °¢ . . 220 N d
. ,,a_ ,mohw : 2 L 19 "

Bei der weiteren Rechnung ist von den 7,5 kg durch Vassesrdampf heraus-

getrisbenen Eensinmenges mur 80 £ in Reohnung su setsen, da, wie fest-

gestellt werden konnte, die oberh. 220°0 sisdenden Anteile dieses Pro-

Bﬂmhtlnnm? den Wasssrdanpf aus der Apparatur &el¥st worden waren(alte
- ) @)

Es wurden somit 46,68 kg Bensin duroh Verdanpfung bei 200°C Ofen-
temperatur ohns Triiger aufgrund des eigensn Bensindampfdruckes hersus-
destilliert und 6,0 xg (7,5 0,8) durch 4die zrochxung des Kontaktes
=it 34 kg Uberhitstem Wasserdamp? von 0,3 ati bei 20080 herausgebracht,{

4.h.. insgesant o .
52,68 kg = 71 Ltr.Bensin aus 127 Liter Kontakt;

gzlvo]x:g;bt eine Bensinbeladung des Xontoktes nach der Extraktion von
o L ] L J - .
Durch Verdampfung chne Triiger wurden somit 88,68 = 46,68 xg

und durch die Wasserdampfbehandlung 11 4% = 6,00 kg o
-dor_im_Kontakt. nach vollsogener-Extraktion-verbiiebensn-Bensi nmenge
hersusgebracht. . .

Die ia Ofen verbleidende Dampfmenge betrug nach dem Vasserdampf-
disgrama noeh 0,08 kg (Ofen 11 = 127 Ltx». Inhalt). Um auch. iiese Dampf-
menge noch aus dem Kontakt gu sntfernen, »wurdannitonﬁloﬂsuchgpzr
"bel der Temperatur vom 20090 tiber den Ofen gegeben. Es wurde hieranf aie
Ofentemperatur bis auf 120°C erniedrigt, der Kontakt mit EohlensXure
gesittigt und der Ofen in kfirszester Zelt duroch leiohtes Klopfen restlos
entilert. Pas EKontaktkorn seigte keinerlei Zerfall und war nicht pyro-
phor. Dieser extrahierte und mit Vagserdempt getrooknete Eontekt war
keineswegs bdesser mit kalten Wasser su benetzen als ein paraffinhaltiger
oder frischer Kontakt. Eine Zersotzung des Wasserdampfea konnte bei dcr.
Trooknung nicht festgestellt werden. )

Die Farbe des ausgebrauchten, extrahiqrten und mit Wasserdamp? getrock-

neten Kontaktes ist gegenil tes-schwao 0
K 100 ILtr. des so behandelten EKontaktes wurden Herrn Dr.Gehrke Lty
die Kupferri ewl. sversuche sur Verfiigung gestellt.

Eine. Probe des wie oben beschriebenen entparaffinierten Xontaktes
wurde in Laboratorium durch Bensol extrahiert und .erbrachte auf 100 g
'augob;msmgton ‘Kontakt noaoh 3,77 g Restparaffin mit einen Stockpunkt
von 85/86 °C, . i

' Ddr.t Hg.,
Aey
Asd..




Herrn Prof. uéair tin.

Betr.: Paraffingatschprobe flir die SICS, Italien.

g

Die den Herren dexr SICS anl’&ﬁlioh ihres Besuches iibergebene

Pnraffing.tsohprobe von 4 kg am 21, 10.42 _war dem VWassergas-

kreislaufversuch Uber Eisenkontakt in Ofen 15, 3. Fillung vom
18./19.10.42 entnommen.

Die Probe war siedelagemiéBSig wie folgt zusammengesetzt:

- Al . -=320% 16,3 Gew.%
eon } kg‘g% 1| 320 - 460% s2i2 n  COIR/5D°C
- (o] . "
% x oberh.460°C 41,5 r%%/,. e
: : Der Ofen wurde z.Zt. der Probenahme wie folgt 'betrieben.
AT 71, [? f)77 ’Belastung 1,35
/Kﬁ a ] £ Gasdruck 20 ati
' o R Temperatur ] 24‘_5,0103;
’ Kreislauf 1+2,5
‘ CcOo + H2-Umsatz 65,7 %
A A oFenel ter 57/58.Betriebstag
. ' wihltey o- Belastung.»—@em-pmtu

sowie Ofenalter bedlngen die oben aufgefilhrte Zusammensetzung
des Paraffingatsches.

2.3
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Ruhrchemio Aktiengesellschaft 9. November 1942

f

Oberhausen-Holten
BL II V/AVk

Herrn Prof. Dr. Ma r t i n ¢

Betr.: Zusammensétzggg der_-Produkte aus dem Eieenkontaktofeh.

Da anscheinend in der letzten Zeit einige Unklarheiten iiber die
Zusammensetzung der Produkte aus Eisenkontakt entstanden sind,
m&chte ich nochmals meine bisherigen Berichte hieriiber Zusammen-
fassen und den neuesten Ergebnissen gegeniiberstellen.

Die ersten Untersuchungen an Eisenkontakt wurden von Juli bis
Nktoter 1940 durchgefiihrt en der 7.Fiillung des Ofens 11 und an
verschiedenen Versuchen des Forschungslabors. Uber die Zusammen-
setzung der Produkte habe ich in meinem Bericht vom 21.11.490 unter
Punkt a) "Aufteilung der Produkte" frlgendes festgestellt:

"Dex, Versuch vom 22.7. Ofen 11 scheidet bei einer kritischen Be-
urteilung der Aufteilung aus, da die Ausbeute infolge zZu geringer
AktivitZt des Kontaktes nicht ausreichend war. In den anderen Fil-
len handelt es sich um ausgesprochen paraffinbildende Xontakte, da
der Riickstand oberhalb 320° zwischen 57 - 67 % liegt. Im Gegensatz
zu den Kobaltkontakten scheint das Paraffin ganz andersartig zusam-
mengesetzt zu sein, da das Verhidltnis von Paraffingatsch zu Harte_ .

—rparaffin-etwa wie 1:37 18t men mul sich allerdings hier vor Trug-

schlissen hiiten und besnnders die Betriebtstundenzahl beobachten,

da z.B. bei Ofen 10 bei 280 Betriebsstunden ebenfalls das Verhi#lt-
nis von Paraffingatsch zu Hartparaffin wie 1:2 bis 1:3 war. Bin
-wirklich-zutreffendes Bild von der Zusammensetzung der Produkte,
also auch der Verteilung von Pareffingatsch za Hartparaffin, erh&lt
man bei Laufzeiten von wenigstens 10N0 bis 12¢0 Stunden, demnach
wird also erst der Ofen 11 vom 8./9.11. (1607 Betriebsstunden), der
sich z.Z. noch in Untersuchung befindet, ein einigermaBen kleres
Bild der Dauerwirksamkeit ergeten, . .
Da aber eine einzelne Untersuchung doch nicht sicher genugz erschien,
um Uber die Gesamtlaufzeit -eines Nfens genigend Anfschlufl zu geben,
wurde erst die 9. Fiillung des Ofens 11 zu einer Feurteilung heran-

gezogen. Ich habe dariiber in meirem Bericht v-m 30.7.41 iiber die Auf-
.anhei¢ungéen—?&ra%@in—aus—der—ETsenkﬁntgka?ﬁfﬁEEe Gnter Punkt 1 und
2 die nachstehend aufgefiihrten Fegstellungen getroffen:

"1. Paraffinanfall und Verteilun

Die Gesawmtmenge an Paraffin ist auBerordentlich stark von demoKon-
taktalter abhingig, z.B.. f11t. die Parsffinmenge oberhalb-320° von
68 % bei 227 Betriebsstunden auf 25 # bei 2890 Betriebsstunden. Be-
rechnet man den Mittelwert iiter die ganze bisherize Betriebsperiode,
so ergeben sich folgende Zahlen:

3esamtparaffin oberhalb 320° 41,2 %
320 - 460 17,9 %
Tafelparaffin 3,9 %
KaltpreBsl ! o 14,0 7
Hartparaffin oberhaldb 460 23,3 %

2. 7Zu diesem Poraffineigenschaften ist zu sagen, daB der Erstarrungs-
punkt sowonl des Gesumtparaffing, wie des Hartgaraffins langsam ab-
fillt und zZwap beim Gesamtparaffin von 90 - 707 und beim Hartparaffin
'von 93 auf 83". Entsprechend diesem Abfall des Erstarrungsopunktes

-b.w.

A/ 4 10000 10. 42 G/OT53 27619
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wurde das lateriel auch weicher und zwar stieg die Penetrometerzahl
beim Gesamtparaffin ven ca. 10 - 20 auf 55 - 65 und beim Hartwachs
von unter 1 suf etwa 15. Eei der Neutralisationszahl und Versei-
fungszahl ist keine grundsétzliche Vertnderung im Laute- der-Eetriebs—
periode zu erkennen.n" - -

Die Gesamtmenge an Paraffin hatte nach dieser Berechnung, bei der
noch nicht die %esamtlaufzeit des Crens berilcksichtigt worden war,
40,2-% betragen mit S8 Z ilartparaffin. Lach Beendigung der Laufzeit -
wurde nochmals eine Zusammenstellung gemacht {iter die ich am-4.11.41
wie fnlgt berichtete:

" Fach den Ergebnissen mit dexr 9. Kontaktfiillung des Cfens 11 der vom
22.2. -~ 30.6. normal gelaufen ist mit einem Weasergeskreislaufverhilt-
nis von ca. 1T + 2,5 - 3 ergibt sich folgende Aufteilung fiir die fliis-
sizen Frodukte:

Fenzin 42 few,
Dieseldl 20 Gew.
Yeichparaffin 2270) 14 %
Tafelparaffin (57/52) 4
Hertnaraffin &5 2c A

"eer die Gesamtlaufzeit ven 124 Tagen wurde damals der Peraffinanfsil
mit 38 #% angezeben, wobei der Fartparaffingehalt im Gesamtparsffin
52,5 Gew. % bLetrug.

Ich hate jetzt nochmals meine Unterlagen durchgerechnet und bin beziig-
lich des Eenzin-Paraffin-Verhéltnisses zu den in Tetelle 1. zusammen—
gestellten Ergebnissen gekommen.

Tabelle 1

. Cfen 11, 9.Fille. Gfen 14a, 3. Flillg.
T Tavfzeit T T 120 Tege T T T 124 Tage
Eenzin 41,4 Gew. & 45,9 Gew. %
Dieseltl 20,0 Gew., % 18,2 Gevi. %
Gesamtpaxmffin ' 38,6 Gew., # 35,9 Gew. %
Aufteilung des Paraffins:
veichparaffin 13,4 Gew.%=34,6 % 14,5 Gew.%=40,4 %
des Gesamtparaffins des Gesamtparaffirn
Tafelparsffin ‘ 4,6 Gew.#4=12,0 % 4,3 Gew.%=12,0 %
, S ' des Gesamtpasraffins des Gesamtparaffins
—Hs~ftpararfin 20,6 Gew.%=53,4 % 17,1 Tew.%=47,6 %
: ‘ ‘des Gesamtparaffins “des Gesamtparaffins
!

Die Zahlen von Ofen 11 befinden sich in guter Ubereinstimmung mit den
fritherer Angaben. Die Zahlen fir Nfen 142 stammen ebénfalls aus einer
Fetriebsperiode iiber 120 Tege von Januar bis Mai 1942 und stellen den
neuesten Stand fiir die Beurteilung der Eisensynthese dar.

Im Verlaufe der letzten beiden Jahre sind auch bei der Eisensynthese
bezliglich der Zusammensetzung der Prndukte gewisse inderungen aufge-
treten, wie aus der nachfolgenden Talelle 2 hervorgeht, in der aus 3
verschiedenen Ofenzeiten fir jedesmzl die gleiche Eetriebsstunqenzahl
die Aufteilung der Produkte angegeben ist.

Tabelle 2

Aufteilung der Produkte bei:
|



Ruhrchemie Aktiengesellschoft
Oberhausen-Holten

Tatelle 2

fufteilung der Produkte bei:

400 Stunden 1650 Stunden
nfen 11 Cfen 4a Cfen 11 Ofen 1da

7. Fiills. 9.Fille. 3.Fillge. J. Fillp. 9.7Ully. 3. Fillg.
Benzin 3n 23 26 45 45 50
Tieselsl 14 14 13 18 24 21
Gegsamt= . .
varaTfin 56 63 61 - 37 31 29
mit % Hart-
varsffin 73 62 62 61 45 40

Die 7. und 9. Fillung des ~fens 11 unterscheiden sich in der Zu-
sammensetzung des X-ntaktes und die des fens 14a und 11 in der
Fanstruktion, wihrend die Zusammensetzung der teiden Vontrkte 11/9
und 14a/3 annthernd die gleiche ist. Die Leiden Kontekte Nfen 11/9
und "“fen 148/3 ergeben zu Arfang sehr hohe und fast gleiche Peraf-

- ——Tir—engen; zeigen jednch nacu 1679 Stunden einen sehr starken Ab-
fall, der im "fen 14a nach etwas stirker ls im Gfer 11 ist.

T Zusammenfessend karn man saren, dael man nach den heutigen Erkennt-
nissen liter eine Taufzeit von 3 Lnnaten auf die Tliissigen FProdukte
~hne %&s~1l bezngen mil tva 47 % Zesamtparaffin rechrien kenn, das
einen Hartparaffingehalt vor 5C % aufweist. rei 4 "onaten Laufzeit
-kann men-mit 35 % Gesamtparaffin rechnen und ‘einem Fartparaffinge-"
halt von 45 %. Die Tafelpareffinrenge diirfte in beiden FiZllen dwa
konstent mit 4 % der gesemt fliis igen Produkte anzusetzen sein.

Ddr. H. Dir. Dr. Hagewann
H. Dir. Alberts sez. Vel de
H. Dir. von Asboth

A /An JOND O 40 O VDE QOTR



Ruhrchemio Aktiengesellschaft 10, November 1942

g e

Oberhausen-Holten
Abt. DVA. Hr./

Vorstehender Ausfilhrung des ilerrn Tr. Ve 1 d e Uber die Zusammen-—
setzung der Produkte aus der Zisensynthese mdchte ich hinzufiigen:

4ur ennlytischen Untersuchung der fliias. Produkte aus der Eisen-
synthese wurden lsufend in regelniBigen Zeitabstiinden Proben an das
Betr.-Labor II geliefert. Neben dieser filr uns maBgebenden Siedeana-
lyvse haben wir tiglich Engleranglysen gemacht, wobei diese aber nur
bis zu einem Siedepunkt von 320°C durchgefihrt werden konnten. “enn
‘auch diese Englsrannlyeen infrlge der Krackung oberhaldb eines Siede-
punktes van 257°C nicht den gensuen Siedeverlauf der Frodukte anga-—
ben, so konnten sie uns immerhin schnell die ungeféhre Siedelage
anzei~-en. .

In unseren Berichten iiber die Lisensynthese jednch, in welchem iiber
die Siedelage der Produkte mitgeteilt wurde, sind nur die Ergebnisse
aus der Vakuumdestillati-n des Betr.-Labors II (Dr. Velde) zugrunde
gelegt worden.

1.) Im Bericht vom 29.11.1940 tezw. 5.12.1940 wird suf Seitg,gkdie‘
Siedelage iiber den 70-Tageversuch in Cfen 11, 7. Fillg. aufge-
fiihrt, wobei besonders tetont wird, daB sich im Paraffin fast
ausschlieBlich der Gehalt an Hartvaraffin veréindert, widhrend
.ggx“ﬂgighpana{;ingehaltﬁﬁber*den-ganzen_Versuchohinfbei«rdv—
14 2 unverindert bleibt. )

Ofen 11, 7. Pullge.
Benzin - 200%C 39 Gew. %
Mitteldl - - 200 =-32092C -6 --m - -
Weichparaffin 32C - 460°%C 14 »
Hartparaffin oberh. 46020 31 "
. . Gesemtparaffin v 32C°C. 45 "

Das dem Bericht beigegebene Kurvenbild DVA Fr. 79 zeigt den Siede-

verlauf iiber' die Gesamtdauer des Versuches grapnisch in eindeutiger

Yeise. T T

2.) In dem Bericht vom 22.8.1941 bezw. 17.9.1941 iiber "fen 11,

9. Fiillg. wird auf Seite 4 iiber die Siedelage der Frodukte aus

=S rersuch~iitteilung—genachts
"Benzin 2002C 42 Gew. %
Fittelsl 200 =320°C 20 "

Weichparaffin 320 -4600C 17 .n
Hartparaffin ﬂberh.46ﬁoc 21 "
Gesamtparaffin 320°°¢C 38 "

Das Furvenbild IVA Nr. €6 zeigt iiber den Lauf von 124 Tagen die
Siedelage des Geszmtproduktes aus “fen 11, 9. Fﬁlig. in Abgingig- |
keit v'm "fenalter. Hier erkennt man in eindeutiger "eise, wie der
Hartparzffingehalt mit .lterwerien des Ofens bezw. des Knntakteg
mehr und mehr abfillt und entsprechend der Bengzinantell bisg 20¢
siedend ansteigt, wihrend Mitteldl und Weichparsiiin nur schwach an
steigen bezw. sbfallen. ‘

In unseren Fonatsberichtersusidamal trer Zé¢it, sowie in dem Pericht
vom 22.8.1341 bezw. 1°.9.1941 und in sllen miindlichen Fesprechuneen

YA/ @ 10000 10. 42 G/Uios misLy



iilber den Paraffingehalt aus der Eisensynthese, vurde von uns vstets

darauf hingewiesen, daf der Paraftingehalt in einem technischen

Ofen mit geringerer Kithlfliche als ffen 11 ( 14 mm-Rdhrenofen ) ent-
oprechend einem geringeren Verfl,-Grad geringer sein -wird. Hiertber

sollte O8fen 14e %Lamellennfen) Klarheit geben. -

3.) 1In dem Bericht vom 25.7.1942 itber Ofen 14a - Fillg. wird aus
- Seite 4 Hber die Siedelage des Gesamtproauﬁtes eInschl. Gasol
aus ver~chiedenen Laufzeiten Mitteilung gemacht:

In 120 Eetr.-Tagen war die Siedeanalyse der fliiss. Produkte
ohne Gasol wie folgt:

Benzin - 200%

° 45,5 Gew, %
Mittels1 200 - 326°Cc 18,2 n
@“eichparaffin 320 - 460°%C 19,3
Hartparaffin oberh. 4605C 17,0
Gesemtparaffin *» 326°¢C 36,3 v

Diesem Ferlcht vom 25.7.1942 ist ein Kurvenbild angehingt, das den
Verlauf der Siedelage .in eindeutiger Teise aufgezeigt.

Zusenmenfassend soll noch einmel festgestellt werden,' daf die Ver-
schietung der Siedelage der Produkte bei der Eisensynthese mit Jilter-
werden 'des ~fens bezw. des Fontzktes unabh&ngig von der Temperatur,
d.h. Anst¥eigehn des-~Fenzingehsltes bei Abfell des Hartparaf{iingehal-
tea. vsn uns erkannt und rechtzeitig mit_geteilt wurde.

gez. He ger
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4 o BriékEynthese D.-V.-A.

Ofen Nr. 1fa  Follung 3 Dat. - Zelt ~  Betr.Tage
Produkt A::’" Gc“:,ich!s- em®100 g Jem® 100cm®] g/100 cm?®
A.K-Benzin 24,0 A4, 5 24,5 Ary | A1 ¢
Kondens.-Ol 42,0 38 % 51.3 LHYZ I 2
Panaffingatsch 10,0 46,2 54 4 4 318
236, 0 1coo | A3%.2 | 4G, 0 | &0.¢
AK-Benzin | Olkond. P;:sff:' 'Clcsarnt-Produkt Reaktions-
Vol ¥/, vel, %, Yol %, Vo % Vol. %, wasser
1 2 3 5 T R 8
Dichte bei 20°C 0671 |0 256 | 0,44 Gionssins
 Olefine (H,50, Py O) Vol |
Jodzahl (Wijss)
N.Z [ V.Z. 4 e
Siedebeginn°C_| 98 5 | (5 {90 _ |uo,s 35
_— 40 4S5\ _ N E A
60 42.0 - T 14 |
80 —4g.0f—|-40\ £.9-1— did—|
100 13,0852 3.0 12,0 | Yy |
120 2300 |ss 46,0 | Aui |
140 G0 Q,oi, I LN iR TET I B
© 160 3,5} a0 13,5 : Ay
Y T 40/ 228 27,0 | Ay
8| __200 laaslood 30\~ |00/ B P
<y 2 yol |10/ |335) R
2| 20 soo\ | 20l [ ol | Vik
° 260 59,0 solngl a0l [20e i
»n 280 60,9 salluso /[ | il
300 ol lesi sl i R .
320 230/ |5/ |.s20/: 07 o
360 L N
Siede-Ende °C ! '
Ricksand | 529 ]
Vérlust S 4.0
| Stockpunkt o :
Otefine Vol. v, Benzin (bis 200°) To
(H,S0:-P: 00 | &1 (200—3209) 54

Bemerkungen:

Vv ',3,1 S WAL — W30 49

Ol @w%(w‘ i Bhin s §

D.VA {21000 jo 2 1 41 Ka 1852 - G/0746
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Eiattny 20 ad /C«M Nr
y. “'\MAA../ i
; Druc gvnthese D.-V.-A.
--Ofen Nr. 4% Fallung -3 Dat. Tl Zelt T — BetrTage .. |
Produkt - R - A"':". . Q“‘_’;d"" c;u',uoo g |em%100cm®| /100 cm®
" AK-Benzin 24,4 g5 43,0 10y
. Kondens-O1  |424.4 | 545 68,6 54,8 14,2
Paraffingatsch 98,6 400 | 43,5 3¢ & 348
' 246,8 14000 4354 4000 1Ay
AK-Benzin| Olkond. - P;:gg:". ‘" Gesamt-Produkt Realtions- |~ *
Vol. */, Vol. */, Vol. ¢, . Vol. UA Vol ¥, wasser
1 2 3 4 5 6 7 . 8
Dichte bei 20°C__ " | 0psg | 0949 | 0,97 | - Gl |
Olefine (H,50,-,0,) Vor.¢/, i . : . ' o
N.Z | V.Z. - _ B
| Siédebeginn "C z,g 1 56 240 | yg _AY
—60—— |50} 2.0\ Yy
80 0/ 5,01 i YN 10
0o “0’95 100 - | 13,9 by
B It Q4 01— 16'_ ] "': T J&o/ I B 4*:5”' 1~
_—y 160 . q;r,,oj 300 N I T B T 1IN O ey
B s 3 I R Y 159 |
g | 20 ' '“WOE@ 1wy 1y 3y
) stof a1,0) 1Y
- 240, 58, e JYAO ]| 110
R 260 (7 W N YO 45,01 3
@ "o - Mol Tsolas Y407 P30 s
300 Neo 8o [ 53,0 93y '
Ao 320 e o e gigl~ ,43:0" ”'58.0 U U (Io'(' - ,_,. -
340
- 360
Siede-Ende °C .
Rickstand | |~  lurs
Verlust ' ' 0.;'*'
Stockpunkt °C.
Olefine Vol. Benzin (bis 200°%) 68
H:SOP,0) | " o1 (2003209 53
Bemerkungen:
Vioiehogaid Mlx\m il m. 4L 2 nh Q\/.o 94

- T
Q.V% _II.IQOO’i- 2 1 4 Ka 1852 - G[0746




Setrif?

“th.-Holten,

ibt.

.
bva,

Hr.

Hderrn Prof. Y ar t i n .
1: Zisensvnthese.

Der tei uns laufende Zisensyrthe ever ruch nit dem
irucklamellennfen ywua—timmmes—
e. alt und

FL rr.
~SDOP]

srietnis (vorlrufiz)

~fen 14
dieren

1552 in
in

wards

H

Terauchslauer
Bela~turz
Zzsiruck
¥reislouf

Temperatur

a - A, nm
Trcern 1272

™o -
-y

96 Tcge tei

24

e

Tne bei

len 19.5.44
/Tal.

-
ERS

ntekt des

ertrzchte fnlgendes

127 Thaze
normnal
2° oti
1T+ 2,5
251°¢
257°%

~Cl+H,=Umgatz

"nsteute an
5/2m3 utso

=L >+ R

fliizs., PP 4+ Zzenl
e

717

116,5

Zer Verzuch zeist eine Zewisme Parsa¥lelitit zu dem_ v-r 11r= in

2%t. erpratten misenkntakt des FL Fr. 909 ( siehe

~fen 11 3.
Perickt vom 17, Jesterler 1941); IoEe
~fen 14u fer 11
Perinde CH+H?— [Auﬁheute Terisls ' tnl steute direl,
e iy'u1,3’:» I:..L ': ome . } -
. Al +Hp! ] i o
Canfoor 70 ' 137 ' L5, 14€.8 . L
Yitte RE 123 75,6 138, |
e | 64 e 67.3 11¢,8
4 e s e e
p 120 Toce 71 116,5 .1124 Tage 75,1 134,6
fus ddercen Zehlern iast zu o erw erirar o Jeid oy AMtivitTtssEteo0Y les
Tt Etes it sanehrenlen Slter immer sréfer wirl., . urer? lei
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Herrn Heger und Herrn Pfetzing.

Bemoriungen zu dem risemkontakt der iitteldruckgzgthesc.
1. Lie HBedeutnrg des “Hestalkalis” und des "aktivierungsalkalis®

beli der Herstellung des geflillten Eisenkontakts.

¥hikrend Kobalt bzw. der Kobaltkontukt durch ~lkalien nur recht
wenig beeinflusst wird, besitzt das alkali filr den Lissnkontakt
den seit langem bekannten, hervorrugenden %ert als aktivierungs—
mittel. Dariiber hinaus kinnen durch .lkalien die Reaktionen des
Eisenkonta:ts innerhalb gewisser Grenzen eine Lenkung erfuhren.
In den Juhxen 1934 - 1936 haben wir in lilheim bei dem Versuch,
einen Eisenkoutakt filr die Niederdrucksynthese zu entwickeln,
den Einfluss der verachiedenen ilkalien auf Eisenkontakte niither
_studiert. I'ie damals erzielten Ergebnisse besitzen auch heute
noch eine 3edeutung. Sie sollen deshalb iz Folgenden kurz er-
—f8rtert-werdens
Der Einfluss des xlkalis war naturgemiss am ceutlichsten bel den
reinen (trigerlosen) Eisenkontakten zu erkennen. Vorwiegend wur-
de damals eln kupferreicher :isenkontakt verwendet von folbendei
Zusammcnsetzung : 100 T1. Fe, 25 Tl. Cu, 25 Tl. “nC, der als sol-
cher heute keine Bedeutun; mehr besitzt. Iie & Virkung der ver— )
schiedenen slkalien Husserte sich in folgender “eise : ‘“urde der
Kontakt mit N atronlauge gefidllt, so ergab sich zin
mittelsirksamer Konta&t. Lieser konnte durch einen nachtréglichen
Zusatz von 0,1 - 0,5 % )Aktivierunbsalkali (KQLL ) in seipex
Wirksamkeit nicht unbetrichtlich gesteisert werden. l.ass susser—
dem bel diesem Kontakt auch das (trotz weitgehender Vasche) im
Kontakt verblicbene Restalkali (datronlauge bzw.iatriumnitrat) -
eine aktivierande Rolle spilelte, ergab sich u.a. aus dem Ver-
gleich mit dem durch A mmon i a k gefillten Kontakt. lieser
war an sich wenig aktiv und den NaOH-Kontukteh unterlegen. Fiir
selne aktivierung wurde ein Zusatz von 1 ¥ K?CO3 bendtigt. jiiurde
ferher der mit NaOH gefﬁllte Kontakt durch kxtruktion mit wasser
im Soxhletapparat von dem Restalkali sao weit wie moglich befreit,
so wurde dle Wirksamkelt des Lontakts dadurch merklich beein-
trichtigt. sm w%rksamsten war der mit K alillauge ge-

“ ~ Y
+1In % der sngewandten Fe - Cu - *n0 - Menge.



-2 -

fdllte Kontakt und swaxr ohne nachtriiglichen akxtivierenden Zusats
lediglich durch das in ihm verbliebene Restalkali. Lies ent—
spricht durchaus der Beobachtung, dass die aktiviorendo Wirkung
der alkalien mit stoigendem Atomgewicht msunimmt. Wurden dem NaOH-
Kontaxt grussere iengen Aktivierungsalkali (1 bis S § cho ) zu-
gesetzt, so prigte sich dies in den Kontakteigenschaften deutlich
aus. Ein derartig stark mit Alkali versetszter Kontakt zeigte die
Eigentimlichkeit, bereits bei niedriger Temperatur leicht ansu-
springen und ferner neigte er zu einer erhdhten Paraffinbildung.
Andererseits war hiermit meistens eine verkiirzte Lebensdauer ver-
bnnden, die sich hHufig, Jjedoch nicht in allen Fdllen, in einer
baldigen sildung von gelbgefBrbten Produkten Husserte.

Bel der Verwendunz von Carbonaten als FAllungsmittel
wlederholten sich die obigen Beobachtungen, dass die mit N a -
triumcarbonsat oder ammoncarbonat ge—
fdllten Kontakte einer Hachaktivierung bedurften, der K a 1l i -
umcarbonat - Kontakt indessen sprach auf eine solche
-nichr=mehr-weiter-an: %Surde er-z.Bi mlt Natrlimcerbonat nach—
aktiviert, so blieb das ohne Einwirkung. Ein Zusatz von Rubidium—
carbonat bewirkte die baldige Bildung von gelbgefarbten Produk-

ten. T

Nachden dle Dedeutung des Restalkalis fUr die iktivitdt und das
Vgrhalten des Kontakts erkannt worden wur, wurde es deutlich, h
weshalb trotz scheinbar genau eingehaltener gleicher Herstellungs
bedingungen Yfter Schwierigkeiten in der'Reproduzierung der Ver-
suchsergebnisse auftraten. Es lag dies dann meist daran, dase

eln grisserer oder geringerer Gehalt Regsalkali_im_xnnxakt___
zuriickgeblieben war. ails erste Voraussetzung fiir die Herstellung
gleichmiissig arbeitender Kontakte wurde deshalb eine sehr weit
getriebene Wische des Filterkuchens angesehen. R
Wesentlich uniibersichtlicher wurden die Verhiiltnisse, als der
Uebergang auf die K 1 @ s e 1 & u r - Trigerkontakte erfolgte.
Zwar liessen sich die auf Kieselgur z.B. mit Boda gefillten Ei-
senkontakte infolge der kdrnigen Ausbildung des Filterkuchens
sehr rasch filtrieren und scheinbar gut auswaschen, indessen war
die Aktivitidt dieser Kontakte wesentlich goeringer als die der
trigerfreien und ihre Reproduzierbarkeit hiufiz schlecht. am
gilnstigsten verhielt sich ein soda-gefillter Kontakt, der 100 T1l.
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Eisen, 25 Tl. Kupfer, 25 Tl. Manganoxyd und 200 Tl. Kieselgur
enthielt. Zine lachaktivierung mit Clbis 0,2 7 Xaliumcarbonat
brachte hier keinen Exrfolg. turden jedoch grssere siengen, 0,5
bis 1 » chos,nachtrﬁglich‘zngesotzt, 80 liess sich eine deut-
liche Reaktionsbeeinflussung erkennen, indem ein solcher Xontakt .
eine erhthte Kohlensfurebildung und geringere Wasserbildung auf-
wiea. Am deutlichsten trat dies bei dem mit Ammoncarbonat ge—
fdéllten Kieselgurkontakt hervor. Es hatte den ~nschein, als ob
das Restalkali und auch das aktivierungsalkali, sei es ganz oder
tellweise, durch die Kieselgur ;ebunden und unwirkaam gemacht
wurde. Z.B. gab ein Laboratoriumsversuch folgendes eigentiimli~
ches Ergebnis : Ein mit Soda gefhllter Kieselgurkontakt wurde
auf der Nutsche trocken gesaugt, jedoch nicht gewaschen. ler
filterkuchen erwies sich als noch stark alkalisch.iurde dleser
Kontaktkuchen nun im Trockenschrank bei 105° getrocknet, so ging
selne alkalische Reaktion vollkommen verloren. such durch auf-
kochen mit Vasser wurde aus ihm kein Alkall mehr extrahiert. Dexy
wissstge aAuszug war neutral. Es waren béim irocknen ofrenbar
“nichthydrolysierbare alkalisilikate entstanden.

Lies war der Stand der d:maligen Normaldruck-Versuche. nuch ge-
genwhrtig stehen noch keine anderen Eisenkontakte zur Verfﬁgunzww
wie diejenigen, die zur Erzielung befriedigender Umsiitze bei

15 - 20 atil betrieben werden mﬂssen. Lie Nachaktivieruns dieser
‘Kontakte 1st auch heute noch. einé Kernfrage, vor allem, um den
Druckbereich auf den der Kobalt-iditteldrucksynthese zu erniedri-
zen. Ob es mﬁglichlist, das aktivierungsalkall wirksamer anzu—
setzen, wenn man es erst dem reduzierten Kontukt zufiist, miiscste
_dez_ie;snch_lehzan.—man—kdnate—dies—v&e&ieteht—ﬂo-ansfﬁhren-—ﬂsxﬂ
man den in den Ofen eingeflillten reduzierten Kontakt vor Inbe-
tricbnahme mit einexr verdiinnten KaliumcarbonatlSsung berieselt
-oder bebraust. Vielleicht 18t auch daran zu denken, eine pripa—’
rierte Kieselgur zu verwenden, nﬁmliéh eilne solche, die zuvor
wit verdiinnten alkalien behandelt worden ist. - Ueberdies wird
man einige crfol;je schon dadurch erzielen, dass mun eine seeig-
nete Xieselgursorte von vornhereih fir die sisenkontakte aus—

sucht. '
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2. ]1e Heduktion des Eisenkontakts.

Die in ililheim seinerzoit verwenceten £lsenkontuaszte wurden vor
Inbetriebnahme siney Reduktion mit Wasserstoff nicht unterworfen
Sie wurden unmitialbar auf Synthesegas geschaltet und erreichten
dann von Stunde zu Stunde langsam ansteigend nach etwa 20 bis 30
Stunden dhre lischstkontraktion. Eine ﬁassoratoffvorbehandlung
bei hharer Teamperatur als der Reaktionstemperstur wirkte sich
bel diesen Kontsiten nicht f8rderlich, in vielen fillen sogar
schiidlich sus. Das leichte Ingangkommen verdankton die danaligen
Xiilheimar Kontakte ofionbar ihrem hohen Kupfergehult (25 A)e an-
derurseits weiss man, duss solche stark kupferhaltigen Kontakte
das irhitzen auf hdhere Teamperaturen meistens schlecht vertragen.
Sonderversuche zeigten ibrigons damals, dass such Kontakte mit
einem sehr geringen Kupfergehalt (0,2 %) ohne basserstoffvorhe—
handlung 1in Gang kamen, wozu sie allerdings lange Zeit gebrauch~
ten. o
als in der Druckversuchsanlage der erste tisenkontakt des For—
,schnnsslaboratoriums—in—Ofen—ll*eingesetzt*Wdiae, versuchte man,
zuniichst aui eine vorherige Reduktion zu verzichten und den Xon-
takt unmittelbar mit hassergas in Setrieb zu nehmen. lieser erste
-Versuch war- jedoch ein Versager, und in’ der Fol,ezeit sind alle
eingesetzten Eisenkbntakte zuvor in der Reduktionsanlage der Xa-
torfabrik mit Yasserstoff reduziert worden. iuch die I urgi '
hielt eine vorherige Reduktion des Eisénkontakts fiurx unerlﬁsslic@
Bemerkenswert ist die damalige Vorschrift der L urgi, dass
es sich nur um ein *Anrdduzieren” des Kontakts handeln diirfe.
Der Gehalt an metallischem Eisen sollte nach dex L u x g i 3m—.
reauzierten Kontakt einige wenige Prozente +) nicht iiberschrei-
ten. andernfalls wiirden weniger aktive Kontakte erhaltén.
Wenngleich man gegenwiirtig aus.Sicherheitsgriinden die
vordringlichen Versuchszwecken dienenden Eisenkontakte stets '
einer Reduktion unterwerfen wird, 80 sollte man andererseits im
iIinblick auf die sich bietenden technischen Vorteile nicht unter-—
lassen, Versuche anzustellen, den risenkontakt ohne Vorreduktion

e D——

*ius dem Ge?ﬁchtnis zitiert. lie genaue Zanhl findet sich in der
I

damaligen Herstellungsvorschrift der L urgi.
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unmittelbar im Reaktionsofen in Betrieb su nehmen. Nach allem,
was man dariiber weiss, liegen beim Eisenkontakt hinsichtlich dox
Redusierbarkeit gans andere VerhBltnisse vor wie bei Kobalt.
Vihrend der Kobaltkontakt durch Wasserstoff bei 400 bis 410°
in Kirszse vollstiindig zu freiem detall reduziert werden kann, ex-
scheint es nach den angaben der Literatur und nach eigenen frii-
heren Yersuchen sehr fraglich, ob der Eisenkontakt unter den
gleichen Bedingungen liberhaupt in nennenswertem s'ass zZu metalli-
schem Eisen reduziert wird. Vielmehr ist wahrscheinlich, dass
die Reduktion hier vorwiegend nur bis zur FeO - s>tufe fihrt.
lLieses Eisenoxyd setzt sich duann in Reaktion mit Kohlenoxyd,
ohne dass freles Jetall auftritt, zu Elsencarbid um, etwa nach
folgender Grundreaktion :

3 PeO + 5 CO = FeBC + 4 CO,.
Die sehr wahrscheinliche ainnahme, dass dexr reduzierte Lisenkon-
takt kein freies Eisenmetall sondern Ferrooxyd enthilt, erlaubt,
einige besondere Reaktionseigentiimlichkeiten des risenkontakts
zu verstehen, worauf in ~bschnitt 3 noch niher eingegangen wer-

don_s0lle 4 -
Hinsichtlich der keduktion der hBheren Elsenoxyde (Fe2 3 oder
Fe30 ), wie sile im unreduziserten Lisenkontakt angenommen werde?"
kdnnen, -interessiert hier die Tatsache, dass Kohlenoxvd ihnen
gegeniiber ein waesentlich stirkeres Reduktionsmittel darstellt ali
Yasserstoff. Es sind jedenfalls fiir 1hre Reduktion durch CO kel-
ne hdheran Temperaturen als die Reaktionstemperatur des tisen-
kontakts erforderlich.

ks sel hierbei noch ein weiterer Punkt genunnt, dem bei der In-
betriebnahme des Lisenkontakts sufmerksamkeit zu schenk?n ist.

Ties ist die Ueberfuhrung der im getrockneten Griinkorn anwesen—
den O¥ydhydrate in die betreffenden Oxyde. l'dese 1. e hy d r a =
tisier ung spilelt vielleicht bel der .gegenwiirtigen..soge—.
nannten Reduktion des Elsenkontakts mit liasserstoff die Haupt-
rodle. Und es ist mdglicherweise fiir die Hervorbringung eines
aktiven Kontakts wesentlich, dass sich 'die Lehydrztisierung, die‘
Reduktion der Oxyde und die reaktion selbst wegen 1hrer sehr ver-
schiedenen Gleichgewichtspartialdrucke fiir hasserstoff, Vasser—
dampf, Kohlenoxyd und KohlensZure nicht iberlagern. Um den L3~
senkontakt ohne Vorreduktion mit Wasserstoff im keaktionsofen
selbst 1n 3etrieb zu nehmen, kann es deshalb von Vorteil sein,
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8ine Cehydratisiorung voruusgehen su lassen und dieso unter ius—
schluss von xohlenoxydhaltigen Gasen mit Luft oder Stickstof?f
bol etwa 200° vorsunehmen. Jachdem die Wasserabgabs beendet ist,
kann untor Steigerung des Ofens auf Reaktionsteaperatur auf das
Synthesegas gewiinschtorx Zusammensetzung Uborgogangen warden. lie-
Bes Yerfahren wurde bei den Mlheimer Eisenkontaxten mit Erfolg
angewandet.

3. l'as Temperaturverhalt:n des Lisenkontakts.

lie #ﬂlteran und such die neueren Versuche in der I'ruckversuchs-
anlage habdben fibereinstimmend ergeben, dass der Lisenkontakt 4in
den ihm entsprechenden Temperaturbereich wesentlich temperatur-
unempiindlicher i1st als der Kobaltkontakt. Lies Huseert sich
einerseits beim Inbetriebnehmen eines frischsn Kontaktes, ande-
rerseits surds auch bei den in ihetrieb befindlichen Kontakten
hﬁufig beobachtet, dass sie gezeniiber Temperatursteigerungen von
5° und mehr recht uneampfindlich war-n. iiacht man sich die in Ab-
_schnitt 2 dargelegie_annahme. zu . eligan;-dass— der~reduzierte—bisen-
kontakt in seiner _lasse als Ferrooxyd vorliegt, so lisst sich 3
das unterschiedliche Verhalten des redazierten :-isenkontakts ge—
-geniiber dem Kobaltkontakt sehr wohl berreifen. Ter reduzierte
Xobaltkontakt, der Je nach keduktionswert 50 bis 60 ¥ Kobaltme-
tall enth#lt, adsorbiert entsprechend dem starken adsorptionsver<-
am8gen des metallischen Xobalts bei der’ besufschlarung mit bynthe-b
sSegas grissere Xlengen nohlenoxyd und Vasserstoff unter kntwick—
luns von Adsorptionswirme, und es bedarf in dem Temperaturbereich
der beginnenden Reaktion dann oft nur einer kleinen zusiitzlichen
aktivierungsencrgie, um einen sich rasch ausbreitenden Eeaktions-
herd anzuregeh. Demgegeniiber ist das Adsorptionsverhigen der lie—
talloxyde wie vorliegend des Lisenoxyds gegeniiber £ohlenoxyd und
Yasserstoff bering ‘Her muss Teilchen fiir Teilchen des Kontakts
zuniichst mit Xohlenoxyd umgesetzt werden, bevor grissere ViHrme-
mengen aus der exoghermen Resktion resultieren.
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4. Praktische Folgerunren sus dem Temperaturverhalt.in des

Elsenkontakts.

Ile Tatsache, deren Deutung in Abschnitt 3 versucht wurde, dass
der Eisenkontakt nicht so temperaturempfindlich ist wie der Ko~
baltkontaxt, sollte bei dexrvKonstruktion der zukiinftigen Reak-
tionsBfen-fiir-£isenkontakte ausgenutzt werden. Wihhrend der
empfindliche Kobaltkontakt aus Sicherheitsgriinden eine Ueberdi-
nensionierung der XilthlflHchen unbedingt erforderte, wird man

bei dem triigeren Eisenkontakt in dieser Beziehung sparsamer kon-
struieren kdnnen. Es ist vielleicht nicht £0 sehr die Einspa-
rung an rlaterial und Baugewicht, die den anr. iz dazu geben, uie,
neben der Vereinfachung der Konstruktion, die Vorteile hinsicht-—-
lich rilllung und Entleerung des Kontakts, die sich ergeben, wenn
bei dem RShrenofen Hohre mit rreiem guerschnitt ohne Zentral-
rohr und ¥drmeleitbleche und beim Lamellenofen grdssere Lamel;en
abstinde, angewandt werden.

Babr

Iinslaken, den 1853.1942.

pdr.
Herrn Professor iartin
Herrn Hezer und Herzn Pfetzing.



) Obh.-Holtem,den 9.5.42
Rubrchemio Aktiengesellschoft
Oberhausan-Holten Abt. DVA. Pf./Bal.

Betx. 10. Millung in Ofen 11,

Als 10. Ttillung war in Ofen 11 ein Eisenkontakt aus dem Por-
aohnngulsbor—c1ngc!ullt;—d'xﬁdozt—ﬂiu“li:l1ohnnng T 1427 f8nrt -
und naoh Angabe des FL vorwiegend leichters Kohlenwasserstoffe
.( Pensim ) bilden s0ll. Der Xontakt hatte ein Schtittgewioht von
458 g 1 Ofenraum, was der eingeftillten Menge von 58,1 kg Xon~
takt entspriocht.

Anfahren:

Der Kontakt wurde in der fir Eisenkatalysatorsn {tblichen Yeise
beg 140°C mit Wassergas im Kreislsuf angofahren. BEach Stei-
gerung der Temperatur ( in 23 Std. ) auf 211°C betrug der CO+H,y~
Unsats 54%, nach weiterem 24 Std. bdis 223°C 70%. In den folgen-
den 12 Betriebstagen musste die Temperatur zur Beibehaltung des
CO+H,~Umsatz won 7Q - 73% laufend bis auf 248°C gesteigert
werden,

Yexrsuchsberichts
A, rob des Katalysators.

Die Betriedszeit von 39 Tagen muss, den Versuchsbedingungen
cntnpr.ohond, in 3 Abschnitte nntert.ilt werden:

1.) Pahrweise bei normaler Belastung.

Dieser Abschnitt diente der Poatatollnng der Eigensohaften des
Kontaktes im Hinblick auf die Gasaurarbeitung. sowie Zusammen-
setzung der entstehenden Produkte unter dem {iblichen Bedingungen,
Das hier erzielte Erzebnis aus der Zeit vom 7.- 21. Betriebs—
~tage_Xkonnte-bezliglioh-der—erzielten—Ausbente-und—des—Vertifisst=—
‘gungsgrades im Vergleich zum Exrgebnis der 9. Fillung in Ofen 11, .
sowie der Siedeiago des angefallenen Produktes in keiner Weise
‘befriedigen. So zeigt die folgende Gegeniiberstellung, dass etwa =~
in der gleichen Betriebszeit bei der 9. Fillung, auf den g8leichex
Umsatz bezogen, die Ausbeute fast um 25% hiher lag als bdei
diesem Benzinkontakt. Das Produkt wies zwar einen hSherén Ben-
zingehalt auf, der jedoch mit 33 Gew.# nicht den Erwartungen
entsprach.




Ruhrchamie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

Ofenfillung 9 10

Betriebatage bis 15 bis 21
Temperatur ) 243,9 246,1
CO+H, ~Unsats 75,0 72,1
CO+H,-Verfl.-Grad prakt. 61,8 56,1
(einachl. Gasol)
& Ges.-Prod. /Nm3COsH, 146,8 (141)  113,7
Siedelage: l E “1/“"’ )
Benzin - 200° 22 Gew,% 33 Gew.%
01 200~ 320° 19 = 22 »
Paraffin 320° sg8 = 45 »
Olefingehalt: Bemszin - 200° 69 Vol.% 64 Vol.%
: 01 200- 320° 61 » 47 %

Vergleiche anliegenden Ver=.-Rer.

Die gleiche Siedelage, die das Produkt der 10. Pillung 4in der
obigen Bstriebszeit zeigte, wurde mit der 9. Fiilllung, im Zuge
des-allmihlichen-Abfalls-der-Ausbeute und—des Verfllissigungs="
grades und somit auch der Siedelage, vom 28.-40. Betriebstag
erzielt. Wie die anliegende Kurve zeigt, lagen jedoch Ausbeute
und Verfliissigungsgred beéil der 9. Fillung in dieser Zeit
wesentlich . iiber den, bei gleicher Biedelage der Produkte, in
der 10. PFillung orroichten Daten. :

Gleichtzeitig konnto neben ‘der stérkeren Vergasung ein Abfall
des Olefingehaltes besonders im Mitteldl gegentiber der 9. PHll
besodbachtet werden.

Da -der EBenzingehalt im Gesamtprodukt fir die verliegenden Ver-
hiéltnisse zZu gering war, sollte dieser in weiteren Versuchs-
abschnitten durch bekannte Massnahmen erhdht werden. -
Hierfir wurden folgende Bedingungen gewihlt:

1.) 2-fache Belastung Temp. 266,5°C
2.) 2 1/2 -3 fache Belastung n 280 °¢
Durchschrift

A6 60000 2 4 265% QTR



Ruhrchemio Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten )
Irwartungsgentiss ergad sich dabei folgendes Bild, dem sun
Vergleich das bei der mormalen Fahrweise ersielte Ergebnis mogh-
- mals beigefiigt wurde: -
Vergleich der Fahrweise nit Wassergaskreislauf bei verschiede-
ner Belastung. -

Belastung 1,01 2,01 2,84

Temperatur °C - 246 ‘ 266,5 280
CO+H,~Unsats 72,1 ' 68,3 . 69,0
cmnz-'forn.-cnd prakt. 49,3 . 44,7 35,1
(einsohl. Gasol) ; i

0844- bes. auf CO=Umsats 8,6 14,5 | 21,2
Ausdeutes ) - :

& T1.Prod./Em>00sH, 96,7 76,7 51,8
_& Gasol /km300o32 , 17,0 . 19,7 - 24,5
& Ges.-Prod./Em>CO+H, 113,7 96,4 76,3
Gew.% Gasol bes. , ) L I
auf Ges.-Produkt 15,0 20,4 32,1

(nach Engler) ' : :

Zusammenfassend kann fTestgestellt werden, dass der Kontakt in
keiner Weise den Erwartungen entsprach. Die gewiinschte Benzin-
bildung trat erst bei erhBhter Belastung, einer Massnghme, die -
auch bei anderen Eontakten leichtere Produkte bringt, auf.

Durchschrift

A 50000 2 42 235% G/oToR



-4 -
Ruhrchemio Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

s _ADleiten der aktionsw durch Dam

Nit dexr gleidhen Kontaktfillung sollte ein Versuoh seigen, od
¢s mnlglioh ist, den Ofen ohne Kihlwasserfillung su fashrem. Die

. Virmeableitung war dabei so gedacht, dass kontirmierlich eine
geringe VWassermenge in dem XtUhlrsum eingefahren wurde, die so-
fort verdampft werden und schliesslioh als (berhitster Damp?
sus dem Ofen sustreten sollte.
Hierdurch wiirde der, der Reaktionstenperatur des Eisenkontakts
entsprechende Sattdampfdruok riicht mehr erforderlioh und die
M¥glichkeit einen nmormalen Eobalt-MD-Synthessofen mit Eisen~
kontakt su fahren gegeben sein. Gleichzeitig miisste damn aller-
dings der Gasdruock von 20 auf 10 atil redusiert werden, was im
vorlisegenden Versuch ebenfaidis bYerlicksichtigt wurde.
Zur Priifung der schiidigenden Einfliisese, die das Fahren im
vorigen Versuchsabsohnitt mit 2-bzw. 3-facher Belastung mit eioch
gebracht haben kinnte, wurde der Ofen gunichst etwa 10 Tage nit
Kithiwasserfiillung bei der alten, bei Normalbelastung gefahrenen
Betridstemperatur von 246°¢ betrieben. Hier zeigte sich, dass
-die-Kontaktaktivitit nichit wesentiich nachgelassen hatte, jedool
die Vergasung und Bildung der leichtsiedenen Bestandteile sehr
stark angestiegen war. '

2
Versuchszeit Betr. Stde. | 191 611 708 953
L ' bis bis bis bis
502 707 875 1192
Belastung 1,01 2,01 2,8 1,15
~Tenperatar 00 246 | 266,5 | 280 246
CO+H,-Unsats % 72,1 68,3 68,5 69,8 ;
034 boz._a"{xf'co-t_lmeat_zh o 8,6 14,5 21,5 15,8
- Gew.% Benzin -200°C 33 41 62 59
i. Gesamtfltiswigprodukt {
(nach Engler) f

Durchsdhrift

AS DOS0O 3 48 655 GUTR



- ’ -
Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Haolten

Aufgrund dieser Tatsache wurde die Versuchstemperatur auoch
unter Durochleiten des Dampfes um etwa 240°C gehalten, wobei
diese als Temperatur des sustretenden Dampfes gemesaen wurde,
EZs ist allerdings snsunshmen, dass die eigentliche Ofentem-
peratur wesentlich hiher lag. '

Die Ubrigen Synthesebedingungen waren folgende:

Belastung 2,0
Kreislaur . 1+3
Gasaxt He=gas mit H.‘, 1COm1,23
Gasdruck 10 atll

Der Ofen wurde dementsprechend guniichst mit Uberhitztem, etwa
200°C heissem Dsmpf aufgoheizt. Nech 20 stindigem Betrieb lag
bei unverinderter Tenperatur des eintretenden Dampfes die
Dampfaustrittstemperatur bei 235-240°0.

Die Gasaufarbeitungen waren folgende:

OOoH,:Qnaatz TI%___
cx4 bez. auf CO=Unmsats 31%
CO, bez. auf CO-~Umsats 31%

Es war also gelungen, unter diesem Verhiiltnissen den rruhoron.
Unsatz glatt zu erreichen. Ebenso konnte gozeigt_wordon, dassg
hierbei immer noch eine Verfliissigung gustande kam, wenn auch _
die CH4-Bildung fur die normalen Begriffe ausserordentlich hooch
war,

Dass gleichzeitig mit der hohen Methanbildung eine starke
-Sohiidigunz—der-Kontaktakt1vitht paraTTsT I{ef, zeigte sioh in
den mniichsten 3 Betriebstegen, wobei die Temperatur in den
gleichen Grenzen gehalten wurde, was eine dauernde Zurfuhrydn )
-atwa 225% heissem, Uberhitztem Dampf erforderlich machte.

Der CO+H,~Umsatz fiel von 77, 68, .61 auf 57% adb, die Methan- |
bildung blied etwa in der altem Hdhe um 30% bes. auf das um-
gesetzte CO. Die cozBildtmg stieg von Tag zu Tag bis auf 40% an.:

Durchschrift

AS BON08 T a2 20599 QI



Ruhrchemio Aktiengesellschaft ¢
QOberhausen-Holten

Eine swischendurch vorgencmmens Exrhthung des Kreislaufes auf
1+ 4,5 brachte keine Verdnderung in dieses Bi14.
Am folgenden Betriebstag wurde, da ja wie besochriebden, oine

. Ihlung 4des Ofens durch Einfahren unad sofortiges Verdampfen
geringer VWassermengen snsustreden war, versucht, die Dampf-
menge allmiihlioh su verringern und sohliesslich ohne Danmpf su
fahren. Die hierbei angestellten Beobachtungen seigten, dass
bei entsprech.end hohen Danpfdurchsats, woduroh eime gleich-
plssigere Ofentenperatur gegeben war der MHethanwert niedriger
lag als dei geringem Durchsatz. Als wichtigate Feststellung
orgab sich hiesbei, dass bei starker Dampfwegnahme schon ein
Nachlassen der Reaktbm su beodbachten war, die dann bei volle
kormmener Wegnahme des Danpfes allmihlioh restlos wum Stille
stand kam. Es war also, sur Aufhebung der Abstrahlungsverluste,
ein dausrnder Zusats von Frischdampf erforderiioch, woduroh es -
nicht niglich wurde, die Kuhlung des Ofens, wie vorgesehen,
mit geringen einzufahrenden Vassermengen durchsuftihren.

—Entlesrungs e
Ler Ofen wurde suigrund der bei dexr 9. Fillung gemachten guten
Erfahrungen, ohne vorher hydriert oder extrahiert su sein, ent-
leert. Die Entleerung ging unter grossen Schwierigkeiten von- ~
statten, wobei Jedes sinzelne Rohr duroh lingeres Bohren freis
gemacht werden musste. Der Grund fiir dieses feste Anhaften konz
te nicht einwandfrei ermittelt werden, da er ja einmal in der
Fahrweise mit erhthter Belastung und zweitens in der Fahrweise
nit Dampf gzu suchen war.

_Znaammontassend—kann—man—fcststoiienr—dsss-t!‘HBEIIEB‘IE%T—EﬁEE
dann noch eine Verflissigung zu erzielen, wenn Dampf statt
Vasser als Virmetriger verwendet wird.

Der vorliegende Ofen war allerdings in seiner Ausfihrung gu
klein, um durch eigene Reaktionswiirme seine Versuchstemperatur
halten bzw. eine evtl. einzufahrende geringe Wassermenge ver-
dampfen zu k¥nnen. Aus diesem Grunde wiire zur endgilltigen Be~
antwortung dieser Frage ein grisserer, sich selbat tragender
Ofen, der zudem mit frischem Rontakt gefillt sein misste,
unter diesen Gesichtspunkten zu fahren.

) ’
Durchschrift @ M;
BB 60900 2 48 36559 GOTOE f\’\.
X




DVA /1 3000 12. 41 25108 G/0752

Druckversuchsanlage Yersucdubaridyt vom 26,9.=9.10. 194
Ofen-Nr. 1. ~ Bolricbsstunden 14 BOtT. Tage
Fillung: 1‘0 ' Gasdruck . 20 otd
Co-Fe-inhall kg Temperatur ati 46,1 (2‘2'0“.
gy—]W—Gc; 3“ N;r;':< Resigas ) '4.'.’ Nm* 7
o 2" " . "1 Nm*h
" - Kreislaulgas 830 Nm*
" 12,8 Nm*/h Kroislauf 12,7
Belastung . . . e . Nm*/ kg,h 201 Nm’/Norm.-Vol., h
Analysen: CO, CaHa O, co H: CH, Ny c-z N-F | tirergewicht
Sygas ... 640)..» | D,%.. 39,0 [47,5] 0,3.. Tl | = [T PO
Reslgas ... .. 30,61 0,4 10,1 20,4 29,7 4,3 (14,5 1,10
Krslfgas  (23+7( 0,2 | 0,1 [24,9 [35,0] 3,5 12,6 | 1,03
Gesamt-Inerte (Idealgas) . . 14’5% Kontraktion nach Menge 5258 %
H»:CO im Sygas ?.22 . " w Ni N ) PN S
Hi:CO im Restgas 1.'.4.5 ) " w CO: - %
Verbrauch von Hs:CO 1,14 Durchschnitfliche Kontraktion %9 9 %
% CO % Hs  %CO+Hs
umgesetzt 69,9 .. 72,1
verflissigt 35,8 MO 4 ... .
. Verfl.-Grad A 51,2 56,1.
v e P -----49.~3--~(01n-oh1.0aLoJ
. CHu++ CoHn bezogen auf CO-Umsatz )
-Produkte ' Gesamiprodukt
Paraffingatsch kg .. % sB *c
Ol-Kondensat " % —200°C 33 %
A.-K. Benzin " % 209 —320°C 22 %
Flissige Prod. 25,5 v 100 % >320°0c 45 %
Sywasser kg = . - X flgss. Produkte Olefine Vol. %
- —200°64 .; 200-320°. 47
" Fidssige Prod. 82,7 gl/N;'l;‘ Sygas - 96,7 a/Nm* Nuizgas g/Nm* Idealgas
Gasol 14,5 ..., 17,0 " " " "
Gesami-Produkt . 97,2 v W M3.7 " " - e
Sywasser e " " o " " o
Bemeskungen: ' h
o Fahrperiode bei normaler Belastung.



DVA/T 3000 12. 41 25008 G/0752

. 2
Druckversuchsanlage ) Venuchsbericht vom  20,/23. 10. 1941
Ofen-Nr. 1% Belriebsstunden  4Bety. Tage
Fillung: 10 Gasdruck BE— ! -
Co-Fo-Inhall - kg Temperatur atis 255.5(253i;2‘0.5‘
.Sy-W-Gas 612 . Nm? Resigas 317 . Nm*
oo - w 13,2 . Nm'h
,,. A e Kreislaufgas 1470 Nm*
v 25,9 Nm*h Kroislauf 142,4 - .
Belastung . .. . ... . . _Nm*/ kg,h 2.01 Nm*/Norm.-Vol., h
Analysen: CO, CmHn O: co H: CH, Ny [%2 NAF | Utergewicht
Syges ... ..].5,3 -= | 0,0 40,0(47,4 | 0,3 7,0 - [N OO
Resigas .. ... 27,2 |--0,9] - 0,1}.22,5 (30,6 .{ 5,4 13,3 {1,068} .. . | . .
..Xrslfgas 19,2 ..0261 0,0 28,9 37,4 | 3,5 10,4 { 1,00
Gesami-Inerle (Idealgas) - 12,6 % Kontraktion nach Menge 48,2 %
Hs:CO im Sygas 1,19 " w Neo 47.4 %
H::CO im Resigas . 1,36 w . COs o %
Verbrauch von H::CO 1,11 Durchschnitiliche Kontraktion 47,8 %
%co % H: ' % CO+Ha
umgesetzt . :........6.6..3. R . 6843 |
verflﬁssig' ’ 30,2 . ..A,..:..‘:3‘73‘,..9_.._._.>._>
~Verl~Grad ‘A" . 45,5 49,6 .
w . w P By 44,7 (einschl a9
CHu+ + Cn H, 14,5 CO: ....31,5. e bezogen auf CO-Umsaiz
' Produkte o ‘ Gesamtprodukt
—_— , ~=Tprogux?
Paraffingatsch kg % SB . *C
Ul-Kondensat " % —200°C 41 %
—f~A=KBanzin— m— % 200—320°C .22 . . %
Flassige Prod. 41,00 ... ., . 100 % > 320°C a7 %
Sywasser -kg=. .. . Xfliss. Produkte Olefine . Yol.% 1t
e TS NSUSION I T 127200° 69 ; 200-320° 63.
Ausbeute
Fliissige Prod, 67,0 g/Nm* Sygas 76 i,7g/Nm’ Nutzgas ~ - g/Nm* Idealgas
Gasol . 17’2 s " ” 19"7 " " " ”
Gesamt-Produkt 84,2..... " - - 964 " " "
Sywasser " " " o " "
Bemerkungen: ‘ !
l‘ah_rﬁeriodo ini doppelter Belnstung.



| Druckversuchsanlage - . _Veriudubericht vom  28,/30.11.. 1941,
Ofon-Nr. B & N Betriebsstunden 803-878 . .
Fallung: 90 Geasdruck 20 al )
| Co-Fe-inhalt D 7} ~Temperstur __6%,0 ofi. 280 *C
Sy-W-Gas 866 . Nm* Resigas 482 ... Nm*
v e ey " 20,1 Nm*/h
v s e o Kreislaufgas 1732 . Nm*
" 36,1 Nm*/h Kreislauf 1+2,0
Belastung . N Nm?*/ kg,h 2 Nm*/Norm.-Vol., h
Analysen H CO, CmHa O, ' Co Hy CH,. Nz c-.z N.-F Litergewicht
Sygas ... |.5,8 ]| 0s1.139,3 . 48,1] . 0,3 6,4 | =
Restgas ... ... [27,7 |..0,9 |.0,0 |20,4 29,9/ 8,8 [12,3:]1,02
Xrslfges (13,0 0,7.[-0,1 27,3 | 37.4|-4,7 10,8 {1,00) ... ) .
Gesamt-lnerle (idealgas) 12,6 _.4% Konfraktfion nach Menge “.3 . %
H::CO im Sygas . 1,23 " w Na .. 48,0 %
H:»:CO im Restgas .= .1'..47 - w CO: %
Verbrauch von H::CO 1,13 Durchschnitiliche Kontraktion--. 46,2 . %
' ) % co % Hs % COFH;
umgesetzt = =0 7210 ....... . 66,5 . . 5900
vedflassigt = 33,6 23,9 .. 28,3 .
Verll-Grad A 4648 S ] X} SR § I o R
. . P 3T 93 e 35,1..(einsconl.)
CHa ++ Cr Ha bezogen auf-CO-Umsatz
Produkie . Gesamtprodukit
Paraffingatsch . . ... kg B . % SB . °C-
Ol-Kondensat . oo % —200°C-_ %
‘A-K. Benzin I s 2% 200==320"*C %
Flassige Prod. | .39,20.... .. oo 100 % > 320°C . %
Sywasser kg = - X figss. Produkte Olefine Vol. %
i ——200°....; 200-3200: 70
- Ausbeufe — - T
Flassige Prod. . 45,2 g/Nm* Sygas 51 .8" g/Nm* Nutzgas -g/Nm* Idealgas
Gasol B 2]‘..4.‘... e - 24..5 . ” [ N P "
Gesami-Produkt . 66,6.. . " " 75,3_ " " _— "o
__Sywasser | s i g » " o ey v
Bemerkungen:
| .
“Fahrperiode bei rd. 3facher Belastung.
1
i

DVA /1 8000 12. 41 25096 G/0762
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Obh.-Holten, den 17. Noveader 1941.

Wchemie Aktiengesellschaft -
Obearhausen-Holten AbS.DVA. Hr./¥g.

Hoxrrn Direktor wom A s b o th .

Be 3 S b § Sohrd, ve 4.11.1 ._{(Eisenkontakt

Zu Ihren Pragen kinnen wir aufgrund von Versuchsn
rechnerisoch folgende Dater angebens

Ardeitstemperatur 245 - 235 %

Belastung des 10 m -Ofen
ut’:s.-orgu pro Stde.
in

13%0 900 540
G0 »- 52 1- Vassergas ¢ 91 91 g1
—~824—00~—' " - 1,27% 1527% 1,27%
32 3 CO=Verbdrauch 1,275 1,27% 1,27%
CO ¢ By=Unsats % 60 80 95
Ausbeuts g/Fw3 €O + B, 94 125 140 - 147%
fliiss. Produkte 84 1l 131
Gasol - 10 14 16
Restgasmenge ¥n3 715 342 146
Produktion
(f1tiss. PP. + Gesol)
pro Stde. in kg. 115,7 102,5 72,4

+) FUr den 95 ¥igen Umsats wird darum eine Ausbeutespanne von
140 ~ 147 g angegedén, ds erfahrungsgenli8 die Umsiitse Uber
90 £ hinaus einmal sohwer su erreichen sind und of7 nur .
gasfirmige Produkte liefern.

Die Siedelage kann fiir jeden Fall wegen der konstruktiven Ermitt-
lung obiger Daten nicht angegedben werden. Es steht Jedoch su
erwarten, da8 die Siedelage in allen 3 Fillen §roBe Unterschiede
nicht sufweisen und sioch im wesentliochen mit den Deten decken
wird, die bei uns in einen 124~tigigen Versuch mit Eieonkonta\kt
ersielt wurden:

Bensin | - 200°C 42 Gew.%

Mitteldl ‘200 - 320°% 20 "

Veichparaff. 320 - 460% 17 n

Hertparaff. oberh. 460°¢ 21 . .

Durchsdhrift

AL 50000 B 41 24079 GOT62



. chemie Aktiengeselischaft
Oberhausen-Holten

Unter Einsats des Vassergases

80, oo H,  ©H, b
4,0 40,0 51,0 2,5 2,%
wird die Restgassussmmensetsung fiir die drei Fille wie
folgt sein:
Fall Belastg. cOo, (+]o] Hy CH, N,
I. 540 48,7 8,2 10,4 23,4 9,3
II. 900 30,8 20,9 28,6 15,1 6,6
III. 1350 18,4 29,8 37,9 9,2 4,7

Den Therlegungen ist ein Xreislauf von 1 + 2,7 zugrunde gelegt.
,Obor_uc-hcbamdaur—in—dcn—sﬂrlu-n—umn-koiuﬂ\mbon~mcht'
werdent. Sie ist aber mit Sicherheit im Falle III hSher als im

Falle I . /
L
/‘.

Dar.: Ma.,
' HgZe s
Roe.

Durchschrift

A5 (0000 B 41 24079 GAOTES



.1;¢omio Aktiengesellschaft Obh.~Holten, den 17. Mirs 1941.
Oberhausen-Holten RCH.ABS.DVA, ﬁoﬁ‘o-

Druckversuchsanlsge.

Herrn Professor Nar ¢in .

Be 3 Stad [ R de; ® @

Zur Frage liber die Verwendung von Restgasen aus der
Einensynthess als Stadtgas 201l als Beispiel dss Restgas ftr
die Aresso-iAnlage sugrunde gelegt werden (vergl.Sohrd. Heger
Ve 1.11.1940 an v.Asboth mit Anlage DVA Hr.78):

Unter der Voraussetsung, daS die Entspannung des Rest-
gases hinter der Aktivkohle erfolgt (in diesem Falle ist
diese als Druck-A.K.-Anlage su bauen), erreiont das Restgas

0o, go H, CH, m,

20,0 112,0 15,0 28,0 25,0
~nagh-der- CO,~YEsche (m1% 95 %igen Wascheffext) folgende
Zusamnensetsings

OO} co _ ‘HL __ CH, L7

1,2 24,8 18,5 34,5 31,0,

Dieses als 'Stadtn- sSu verwendende, gewaschens Restgas hat
folgende Eigenschaftens -
10) Inerte »d. 32 ’ .
2.) Oberer Heiswert Ho = 4292 koal/Ma3
. " Ho = 4000 kxeal/a3 (15%, 760 mm Hg)
3.) Unterer Heiswert Hu = 3872 koal/Fad
4.) Theoretischer Luftdedarf und Adgasvolumen bei volle
kommener Verbrenmung:s = = . C e
~ @.) Luftbedarf 2,58 Nmd Iuft/Wn? as,
b.) Abgasvolumen ‘3.25 Kn3/nn3 @as folgender Zu-

sammensetsung: '
feucht trocken
0o, ' 10,5 % 12,6 %
Hy0 (Dampt) 16,8 £ —
N, 72,7 % 87,4 %
- 2 a

AIB Hu00 12 @ U TINET GiifThe



’R’}dnemie Aktlengesellschaft S -2 -
v Oberhouien-Holten -~ : : -
S.) Spesifisedes Gewioht (Luft = 1) = 0,668,
6.) Aufgrund des niedrigen Sechnisohen Heiswertes und
des hohen spesifischen Gewichtes =us der Normale
Gasdruck im Yersorgungsniets mindestens 92 ma VS
- “MO - ‘ [ S
7.) Der Reinheitsgrad des Stadtgases ist hoch, da dieses
gegeniider den Stadtgesen aus Gaswerks = oder Xokesrei-
betrieden frei von Sohwefel, Ammoniak, Kaphthalin,
Cyan oder Harsdildnern ist.
iy das obige Beiapiel iss Visg-¥assergas mit mur 11 % inerten
Gasbestandteilen sugrunde 8olegt; weit unglinstiger sind alle
Daten, wenn der Inertengshalt im ausgehenden Wasserzas, wie
beisplelweise s.5t. bei BB 13 - 15 £, noch hiher ist.
Beurteil dieses aus Res hergestelliten Stad (1]
Bewertet nach den fiur Deutsohland geltenden Richtlinien fur
Stadtgas ist ’
8.) der cbere technische Heizwert mit 4000 koal/m’

b.) der Inartgasgehalt (¥, + 00,) ausSexrgewtinnigoh nooh,

6.) der Sauerstoffgehalt mit O £ se .

.ds) .das spesifische Gewiohs (Iuft =-1) mit 0,66%

‘ aunflergew oh und da * -

¢.) der Reinheitsgrad hooh, wegen derxr Verunreinigung

des Versorgungsnetses glinstig.

Da nun, bedingt duroch den Synthesebetried, der Heigwert
Schwankungen unterlegen sein kann, erscheint es sweoknligig,
den Heiswert in HOhe voii 4300 koal durch dle Bainisohung von
“8EW aus Destillations- oder Krackgasen in HShe von rd. 2 %
sichersustellen, weun hierftir keine dessere Verwemdung als
Treidbgss oder gzur Herstellung ‘von Polymerbensin. vorliegt.

_’7/1 :
Tty

/t,

Dar. Hg.

A/S F000 12 20 U LNET e



Ota.~-Holten, den 7. Oktodber 1941.
<hrchemie Aktisngesellschaft ‘RIX.ALS.DVA, Hr./Vg.-

Herrn Direktor Iry. Ha genann,.

-

Betr.: Zwischenberioht Gber den Elsenkontaks F.1427,
Zenginkontaks

Dexr uns sm 18.9.41 yam P.L. gelieferte Bisenkontakt-
warde am 19.9.41 , wie die letisten Eisenkontakte, mit 'unt—
&8 im Ereislsuf sugefahren und erreichte in den ersten
23 Betr.-Stundea dei 211°0 einen 00 + H,~Umsats von 54 %.
NeoR weiteren 48 Fetr.-Stunden waren 227°C erreicht, der
GO + Hp~ Ussats betrug 73,6 %. .

Um einer Umsatsz swischen 70 und 75 £ su fahren, mulSte
dexr Ofen laufend in der Temperatur erhlht werden, erxeichte
_aber_an_1l4. Betr.-Tag_sinen Temperatur-Fixpunkt von 248°C,.
bei dem der Ofen bis heute, 18. Betr.-Tag, gehalten werden

konnto. chne dag dexr CO ¢ nz-thu.ta cbgoﬁlhn iat.

Nittelwerte sus- dieser Zeit sinds-

_Belastung , 1,05 End I’nlorm/lo Ltr.Xontaks,
: 133 " * /Ofsn, Std..

Gasdruok 20 sttt

Xreislauf ‘ 1+ 2,6

CO + Hy-Umsats 72,5 %

GO + Hy~Verfl.-drad 50 % (einschl. Gasol)
—sydmm 1,12

az/co i.%assergas 1,18

fillss. PP. 9? 3/!!3 Fatsgas (CO + 82)

. Gasol 16 @3 . (= =)
115 g/E=> Nutsgas (CO + Hy)

A 50000 6 41 23506 G752 Duréhschrift



thrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

Buulm der fltiss. Produkte:
Bensin - 200% 33 Gew. ¥
" 200 - 320% 15 =
Welochpareffin 320 - 460% 23 *
Hartperaffin oberh. 460° 29 o

efine SPL
im Bensin - 200% 68 Vol.%
- MmN 200 - 320°% S0 *

Der Paraftfingatsch ist weis.

Yergleicnt man diese Daten mit den damale ersielten
Ergebnissen des Paraffin-Eisenkontaktes (Ofen 11, 9. Fallg.,
vergl. Berioht v, 22.8.41, Anlage Frod.-Bericht A):

Paraffin-Kontaks Benszsin-Xontakt

CO + Hy-Unssts 75,0 % 72,5 ¢
~C0-4-Hy-Verfl.-0rad—— 61,8% 50,0 %
00+ H, 46,8 115

80 oerkemt man fiir den Bonlin-xontakt eine wesentlich .cuoohn-
texre Ausbeute. : :

Der Paraffingebalt sit 52 Gew.% (oborh. 3zo°c) vom
Gesamtprodukt (flitissig) ist, selbst unter Berfiokeichtigung
der ohnehin im weiteren Verlauf des Versuches auftretenden
Ye! 5 Gen-
Eontakt tberrascheni hoch. ‘ '

N
N

~N

Ddr. s I... » BOOQN',E

|
A/SS 50000 6 41 23596 G/0T62 Durchschrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft Ohh.=Holten, dem 12. Desemder 1940.
Oberhausen-Hollon RGH.AVS.DVA. n_ﬂ"
Druckversuchsanlags.

Hexzn Professor Na r» t4ia.

tr.: Risenkon [

Die gewlinaschten Daten aus der Eisensynthese nit Wassergas .
im Xreislauf sind nach dem bdei uns eingesetsten Xontakt des FL
in Ofexr 11 - 7.Fillung -
100 Pe, 10 Ca, S Cu, 100 Kgr. mit KOH gefdlls

folgende:

1s) Versucnsaswsrs 70 Tage

2:) Temperstur: ra. 243 %

1.) Ossdyueks rd. 20 sta

4.) Ereislsuf: 1+2,7

5.,) CO + gg-u’hutu , 76 %

€.) CO & H,-Verfl.-Orsds 54,5 %

.) Aus g 107 g fifiss.Prod./Ns> Butsgas (00+H,)

g ' + l4g . Gasor /" - (= =)

B.) Siedelage der fltissigen Produkte: .
Pensin ‘ - 200 % 38 Gew.%
() | 200 - 320 * 16

Weiohperaffin 320 - 460 " 14 "
Hartparaffin obderh. 460 » 3 *

Aus diesem Brgebnis und fritheren Versuchen ist fir den Betried
mit Eisenkontakten allgemein su sagen:

gn 1.) ‘Die Tebensdaner des Eisenkontaktes ist nach den bisher dei uns
in der DVA eingesetsten Hontakten im Vergleich sum XKobaltkontakt
mit Wessergas im Kreislanf (s.B. Ofen 10, 10.Fillung) geringer.
Izmerhin wird can aber, gemedssn an der Aktivititskurve dieses
70 tigigen Versuches, auf eine Lebensdauer von etwa 4 Monaten
konmen ' "

AIS BN T O, SN e Durchschrift



Ruhrchemio Aktiengesellschaft -2 -
Oberhausen-Holten

Botr.~Tag : 5 - 10 6% - 70
Temperatwr %°¢ . 241 > 243
CO + Hy=Unsats T5,5 % %
Ausbsute an fl0as.Prod.

- &/Mu3 Zutzgas 118 100

Zu 2,) Dor Temperaturbersich wird swischen 235 - 260 °C liegen.
(30 atfl bis 50 atli Yasserdampfdruck)

Zu_3.) Der Gasdruck mu3 sweocknlifig rd. 20 atil betragen.
Jedooh wird man hierbei die Welterentwicklung des Kontaktes
berlicksiochdigen miissen, die gegebenenfalis den Hetriebd bel
geringerea Druck sullst.

Zu 4.) Das Kreislaufverhiiltnis muB mit »d. 1 + 3 sur Aufrechter-
haltung des im Prischgas vorhandenen GO = H,~Verhilltnisses
eingehalten werden, ds andernfalls die CO,-EBildung ansteigt,
die Vasserbildung surtickgeht und go die Zumischung von CO
fir das Gas der 2. Stufe notwendig macht. Aber sauch hier kann

—die -Zusazmensetzung-des-Kontaktes-sich-dahingehend- ginstig
auswirken, daS das Kreislaufverhilinis gesenkt werden kann.

5 ) Ia der l. Stufe wurden 70 = 75'% des im h-iaohga. vorhandensn
o Co + Bz umgosetst, der Rest won 30 - 25 % 18t in der 2. Stufe
autzuarbeiten.

Zu 6.) Der analytische CO + Hz-vernaasigungsgnd diegt gogcnﬁ‘bor
der Betriedb mit Kobaltkontakt um rd. 3 & nledriger.

Za 7.) Im Zweistufendbetriedh, dessen geeignete Fahrveiuo splitere
Yersuche nooh seigen mlissen, vielleiocht unter Einschal tung
einer CO,-Wische swischen der 1. und 2. Stufe (vergl.Schreibe.
Heger vom 1.11.1940 an von Asboth betr. "Arezzo"), wird man

su einer Gesamtzusbeute von

240 g/Fud lntgu

einschl. Gasol
bestimmt Pikommen.

Zu B.) Zur Siedelage der flissigen Produkte ist besonders zu erwﬁmz,
daB in bisher allen Versuchen der Anteil an Paraffingstaocl
ob.rh. 320 °C siedend sugunsten des Benzins anfangs stark
und dann allméhlich abfHllt.(Vergl. beiliegendew Zurvendlatt

1

- 3 -
A S L D40, s s Durchschrift



tuhrchemie Aktiengesellschaft -]

Obc.rhouson-Hohcn

DYA Er. 79) Awffallend ist amch hier, wie beim Kobals-
kontakt, der oh' p 1
mit rd. 16 Gew.f vom Gesamtprodukt und die gleichdleidends
Menge Weichparaffin von 320 = 460 % mit rd. 14 Gew.f vom
Gesantprodukt; d.h. pur das Hartperaffin wurde weniger
und der Anteil sn Bensin dafir griger.
Die Versuche sur Entfirbung des gelb-braunsn Paraffin-
gataches werden z.Zt. im Ladbor Dr.Velde durohgefUhrt.
Uber den Charakter der fliissigen Produkte {vergl.Berioht
von Dr. Velds an Dr. Roslen w. Heger vom 21.11.1940) ist
noch su ssgen, ds8 die Oktansshl fr das unbehandelte
Benzin trots des hohen Olefimgshaltes von

rd. 75 Vol.f (Py0g - Hy80, 18slich)

mit » 45 - 50
auflerordentlich niedrig liegt.

Uber den Gehalt und den Charakter der Saunerstoffverbin-
dungen wexrden £.%Zt. in den Labormstorien genausre Unter-
suchungsn durchgeflihrt.

Ddr.: Hg.

A S D T 30 0. 20002 G s

Durchschrift



Obh.=Holten, den 10. September 1941
ulrchemie Aktiengesellschaft RCH.Abt.DVA. Hy/¥g.-

Obo&h:uun-ﬂsllon .

Hexzn Professor M ar tin.

In dex Anlage tiderreichen wir den Rericht iiber
den VWassergaskreislaufversuch mit Eisenkontakt in Ofen 11,
9. Millung.

Die lange Laufzeit Aiesas Cfens gestattete una,
neben den im Bericht festgelegten Daten, eine Reihs von
sufsohluBreichen Beobeohtungen su machen, die uns als
Unterlage flir die schwesbenden Auslandsprojekte sehr

_nlitslich waren. —
Als besonderes Kenngeichen dieses Dauerversuchss mug

. @e) 41 gute Ausbeute von : e —
134,6 g/l!us Rutzgas (CO + H,) einschl.Gasol,.
bei einem CO » ﬂzovmsats wvon 75 %, o

b.) gegeniiber frilheren Versuohen der weife Paraffine
gatsch (frei von sllen Kontaktbestandteilen),

6.) die hohe Lebensdaier des Fontaktes

7

'7’\,

hervorgehoben wexrden.

N

Ddr.: Hg.,
A.

Duréhschrift

A/ 500Ve 8 41 23098 G/OTBE



sedbrehemie Akliengeselischaft Obh.-Holten, den 22. August 1941.
Oberhausen-Holten RCH.Abt.DVA. Pf./Wg.-

V'Druckversuchsanlage.

13 500G; il 39.

Betr.: Wassergaskreislauf en Eisenkontakt.

(Bericht iiber die 9.Pi{llung 1.0fen 11)

im zuge der halbtechnischen Erprobung von Fe-Kontakten
in der DVA wurde in Ofen 11 als 9. Pillung ein Kontakt folgender
Zusammensetzung gefahren:
100 Pe, 10 Ca® S Cu, 150 Kgr.

Dieser Kontakt besaB also von den bisher bei uns gefahrenen den
héchsten Gehalt an Kgr. und wer mit Kalilauge gefillt.

Die_inHIZJ_Liter_Ofenraum eingefullte~Katalysatormenge‘betrug
61 kg red. 2,5 mm Padenkornkontakt, die bei einem Pe-Gehalt von
28,2 % = 17,2 kg metallischesEisen ausmachte. Das mit dieser
Fillung-erzielte-Ergebnis ist-beziiglich der Ausbeute und der
Lebensdauer das bisher weitaus giinstigste. In der Zeit von

124 Betriebstagen -

wurde in den téglichen Produktionsberichten sowie den Monats-
berichten laufend ein Bild von dem jeweiligen Versuchsstand

gegeben.
Aknkdem—anfa&%enden~9rcdukt‘wurﬂen—ﬂéurBEffTEBbIaSor 1T Eer RB

zur eingehenden analytischen Untersuchung, sowie dem H.L. der
RCH und der Schmiertlanlage der RB zur Prifung der Verwendbar-
‘keit fiir die Herstellung Vor Schmie¥sl laufend Proben des Ge-
samtproduktes, dem F.L. der RCH gro8e Mengen Olkondensat fiir die
Oxosynthese zur Verfiigung gestellt.

Versuchsbericht:

1.) Befriébsbedingungeni l .
Zar Durchfiihrung des Versuches wurden folgende Bedingungen
festgelegt:



" Ruhrchemie Akliengesellschaft - 2 =
Oberhausen-Hollen

[ L

A 13, 5000 v 33,

Gasdruck: 20 ati

Kreislauf: l .+ 2,7

g co + H,-Umsatz: 75 %

Belastung: 1,00 Em /Nvol.,std )

Gasart: feingereinigtes Wassergas der RB,

- HZ : CoO =1,25.

2.) Anfahren:

Der Ofen wurde bei einer Temperatur von 161 ¢ mit Wassergas im
Kreislauf 1 + 2,7 angefahren. Nach 15 Stunden war eine Temperatur
von 197°C nach weiteren 24 Stunden 225°C erreicht; hierbei be-—
trug der CO + H,~Umsatz schon 67 %. In den folgenden 72 Stunden
wurde dann zur Steigerung des Umsatzes eine weitere lemperatur-
erhthung auf 243 und nach insgesamt 12 Eetriebstagen auf 247°%

© vorgenommen.

—3.-)-Versuchsergebnig:—

Bedeutend war bei vorliegendem Versuch, dafl die Eetriebstempe-
ratur uber praktlsch 124 Tage bei 247 ¢ vollkommen unverindert
blieb. o ) ’ T
Der CO + Hz—Umsatz bewegte sich wihrend dieser Zeit von rd. 80
auf 70 % und betrug im Durchschnitt 75 %. Eine #hnliche Beobach-
tung konnte mit einem Fe-Kontakt in-é%r 7. Pillung von. Qfen 11
gemacht werden, der 57 Tage bei 243 9 unveriéndert bliebL

Tahrend des 124 tdgigen Versuches kam, infolge der Alterung des
Kontaktes, ein allméhlicher Abfall des Umsatzes, Verfliissigungs-

grades und damit auch der Ausbeute auf. Im gleichen Sinne wie
die Vergasung, stieg auch der Gasolanfmll, wobei gleichzeitig

eine.Verschiebung der Siedelage des Gesamtproduktes nach unten,
.-wie spiter noch genauer ausgefiihrt, eintrat.
‘DPie folgende Gegeniiberstellung der wichtigsten Daten aus Betriebs.

perioden verschiedenen Ofenalters 1&8t deutlich diese Erschei-
‘ungen erkennen: :



Rabrchemie Aktiengessiischaft -3 =
Oberhausen-Hollen

Anfangs- Hittel- Schlus-"
periode - periode periode
Betriebatage 5 - 1% 55 ~ 64 111 - 124
CO + H,~Umsatz . 75,0 % 75,6 % 69,3 %
CO + Hy~Verfl.-Grad analyt. 62,6 % 59,1 % 54,5 %
CO + Hy- = " prakt.* 61,8 % 58,0 % 53,0 %
Ausbeute g/Nm3 Kutzgas
a.) fldss.Prod. " 139,7 125,1 98,5
b.) Gasol 7,1 13,3 17,3

x einschl. Gasol
(Vergleiche auch hierzu die Produktionsberichte A., B. u. c.)

Das liber die Gesamtbetriebszeit von 124 Tagen erzielte Durch-
schnittsergebnis lag, wie eingangs schon erwdhnt, fir einen

Eisenkontakt au3qrordent1ich gunstig und zeigte in den wesent-
lichen,Dateﬁﬂgﬁrfaen Einstufenbetrieb folgendes Bilds

Betriebstage: 124

wgTemperatur: 247%
" Gasdruck: 20 ati
Belastung: 1,00 §m3/mvol.,Std.
Kreislauf: 14+ 2,7 :
CO + H,~Umsatz: ‘ 75,1 %
CC + Hg—verfl.—Grad analyt. 58,0 &
co + Hom " prakt. 56,7 % (einschl. Gasol)
—Cﬂz—bez?&uf—eeuﬁmsata .4 %
Ausbeute g/Nm Nutggas(CO+H2)
' a,.) fliiss.Prod. 121,7
U bi) GasolT T oG
c.) Ges.-Prod. 134,6

(Vergl. den anliegenden Prod.-Ber. D ilber 124 Tage)

Es sei jedoch an dieser Stelle noch einhal auf das gute Wdrme-
ableitungsvermgen des Gfen 11 infolge seiner groBen Kiihiflidche
-bezogen auf das Ofenvolumen hingewiesen. Der s.Zt. gefahrene

Vergleichsversuch mit Kobaltkontakt zeigte bekanntlich, (vergl.

Bericht vom ‘6.3.41,,Vergleich deé 14 mm Rohrofens (11) mit

einem normalen MD Mannesmann-Doppelrohrofen 10) daB ein norma%er

Doppelrohrofen (0fen 10) in seinen Ergebnissen um rd. 10 % ‘

sch}echter liegt.

- 4. -

4 13. 5000, vt 35 |



- Rubrchomis Aktisngessilschaft
Obsrhousen-Hollen

Produkte:

1.) Siedelsge:
%ie achon erwiihnt, war widhrend der Versuchsperiode von 124 Tagen

entsprechend

dem Abfall des Umsatzes und der Verflilssigung auch

ein Abfall in der Siedelage des Produktes zu verzeichnen, wobei

nochmals betont werden muB, daB dieser wvollkommen unabhiéngig von

der EBetriebstemperatur, die Ja bei 247°C unverdndert blieb,

auf-

kam.

Interessant ist bei Einsicht der beiliegenden Kurve DVA NKr.86,
daB sich diese Verschiebung praktisch nur im Abfall des Hart-

paraffingehaltes und im Anstieg des Benzingehaltes #uBerte,

wobei

sich die mengenmifSige Verénderung des Mittelsl-bezw. Weichparaffin-
anteiles in sehr kleinen Grenzen bewegte. Dic Kurve 1éBt weiter
erkennen, daf8 mit fortschreitender Versuchsdauer diese Veranderung)
der Siedelage des Gesamtproduktes immer geringer wurde, sodaB im

vorliegenden

Versuch das Produkt in-den letzten 25 — 30 Tagen

_achon“ein~konatantes~siedeverhaltenmzeigtc.
Diese Erscheinungen traten ebenfalls bei friiheren Versuchen mit

Fe-Kontakten

auf und wurden in dem Bericht uber die 7. Pullung

schon erwidhnt.

. Die iliber die
ist folgende:

Gesamtversuchszeit erhaltene mittlere Sisieanalyse

Benzin - 200°% 42 Gew.%

Mittelsl 200 - 320°% 20 v
wWeichpafﬁfin 320 - 4§O°C 17 "

Hartparaffin oberh:460°C ~ - “g1— . 7%

(Das Produkt

_wurde bis 250°C an der Widmerkolonne und oberhald

250°C im Vakuum destilliert.)

2.) Gehalt an ungesittigten Kohlenwasserstoffen (spPp1):

Die in P205

- H2804 1l6slichen Bestandteile der Benzin- und

Mitteldlfraktion erfuhren im Laufe der Versuchszeit einen Abfall

von 5 -~ 8 Vol.%.

- .
413 5000 vir 33,

Im Durchschnitt wurden erhalten: -
68 — 70 Vol.%
60 . __16’2“’

- 200°%
200 - 320°

Benzin -
Mitteldl

Sy



Ruhrchemie Aktiengeselischaft 7 - 5. -
Oberhausen-Holten

A 13, 5000 Vi 39,

3.) Sauerstoffhaltige Produkte:

e.) SEuren.

Der Séuregehalt der Produkte war bel diesem Verauch im Gegensatz
zu den fritheren Pe~Versuchen sehr gering. Die Aufstellung zeigt,
da8 1in der Benzinfraktion — 200°C der grdBte Teil der S#uren auf-
tritt, der jednch in der Kondensatinn fast vollstindis mit denm
J1k-ondensat anfiillt:

A.K.~Benzin Jlkondensat Benzin -200% 61 200-320%
¥z < 0,1 0,83 c,71 r,26

b.) Ester.

Entsprechend der Bildung von Ssuren &ing auch die Esterbildung
gegeniiber frilheren Versuchen stark zuriick. Im ibrigen trlfft auch
hier bezligl. der Verteilung in den einzelnen Fraktionen das
Gleiche zu,wie bei den S#uren:

A--K.~Benzin—0lkondensat——Benzin=200%Cc—81 200=320% —
vz 0,65 1,66 1,64 0,78

¢.) Alkohole.

Die OH = Zahlen bewegten sich.in folgenden Grenzen:
Benzin - 200% 15
Mittelsl 200~ 320°% 2 -3

4-ﬂ—Wssseriﬁsiiche PYrodukte: .
Durch Atherextraktion wurde aus dem Reaktionswasgsser 1 g/Nm3 Nutz-
gas wasserl&sliche Produkte gewonnen. Die Siedeanalvse sowie die
Untersuchungen auf sauerstoffhaltige Bestandteiile zeigten, daB es
sich hierbei etwa zur Hilfte um Alkohole, dann der GréB8enordnung
nach um S#@uren, Ester, Aldehyle und Ketone handelt®

Siedelage:
Siedebeginn

[ T I |




RWNtbunkuﬂﬂkngnnduiqﬁ - 6 -
Oberhauszen-Holten

A13. 3000. vl 39.

5.) Untersuchung des Gasols:

Der Anteil des Gagsols betrug mit 13 g/h'm3 Rutzges etwa 10 % der
Gesamtproduktion. Die 03- u. 04-Koh1enwasserstoffe verteilten sich
hierin folgendermaBen:

03 53 - 55 Cew.;l mit 60 % C3H6
" " o
C4 45 - 50 60 % CAHB .

Die Ausbeute an Athylen lag unter 0,5 g/Nm3 Rutzgas.

Ofenalter:

Im Anschluf an den normalen Dauerversuch wurde der Ofen nnch
weltere 45 Tage unter verschiedenen Bedingungen (erh&hte Belastung
und Temperatur, gerader Durchgang, verschiedenes H2. CC-Verhtltnis
im Gas - 1, 65. 2,00 ~) gefanhren. Hierilber wird an anderer Stelle
noch berichtet. Der nach somit 169 Betriebstagen ausgebrachte,

und zuletzt bei 290°C gefahrene Kontakt, war nach seiner Entparaf-
finierung durch Benzolextyaktion noch sehr stark pyrophor..

Entleerung:

_Pér_ Ofen konnte nach seiner Laufzeit von. 169. Tagen, ohne vorher
hydriert oder extrahiert zu werden, (hierbei ist pllerdings zu be-
riicksichtigen, dag zuletzt 11 Tage bei 290°C mit ND-Sygas, .
H2 : ' CO = 2,00, gefahren wurde, wodurch evtl. eine schwache Hy-
drierung des Kontaktes herbeigefiihrt sein konnte) in kiirzester
Zeit durch Klopfen ohne Schwierigkeiten zu etwa 80 % entleert
werden. Das Korn war in seiner Form noch sehr gut erhalten und

—zeig¢e—e&ne—aerm&%e—¥es%igkeitf—ﬁer~ﬁes1T—ﬂer—1n—€tntg€n”ﬁﬁhf€ﬁ
durch Zerfall und Festbacken weniger Kontaktschichten etwa von
der Mitte abd zuriickgehalten, wurde, war durch Bohren ohne b%sondere
‘Schwierigkeiten~auszubringen. Der adusgebrachite Kontakt hatte|
bezogen auf den Frischkontekt, einen Paraffingehalt von rd.55Cew.%.
Somit lag hier erstmalig ein Fe-Kontakt vor, der bei der Ent--
leerung“iﬁ-halbtechnischen Betrieb der DVA keine Schwierigkeiten

machte.

Schlu3betrachtung: .

Das iiber 1241Tage erzielte Ergebnis mit einer Ausbeute von
116 g fliiss.Produkten + Gasol/NmBmeengx;- 135 g/Nm3 Nutzgas
konnte bisher im halbtechnischen MzBe nicht annihernd erzielt

werden. _
-7
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A 13, 5006. VI 39.

Eine nicht unbeteiligte Rolle wird hierbei such wahrascheinlich
das Verbrauchaverhaltnia gespielt haben. Mit 1,29 lag es denm
angebotenen Hz : CO = 1,25 im Wassergas sehr nahe, wodurch eine
weitgehende Aufarbeitung mdglich und ein praktisch gleiches

H2 : CO=Verhidltnis (Ofeneintritt 1,19, Ofenaustritt 1,16) Uber
die garze. Ofenlénge gegeten war. Infolge der schwachen CfwAn-—
reicherung in Reastgas wurde das H2 : CO-Verhdltnis im Ofenein-
trittsgas durch den Kreisleufbetrieb gegeniiber wassergas etwas
nach unten (H2 : CO = 1,19) verschoben, wodurch bekanntlich

der Verfliissigungsgrad steigt. Im Gegensatz zu friiheren Ver-
suchen, bei denen das Verbreuchsverhéltnis unter Beibehaltung
des gleichen Kreislaufes bei h8chstens 1,16, also weit unter

dem Verh#ltnis im Wassergas lag und eine starke Hz-Anreicherung'
im Ofeneintrittsgas(ﬂ : CO = 1,62) bedingte, bringt dieses
hdherliegende Verbrauchsverhaltnis von 1,29 die Grundlagen fiir .
einen giinstigeren Reaktionsverlauf bei Wassergaskreislaufbetrieb
"mit sich. Auch bei diesem Versuch zeigte sich wieder, durch
Vergleich —mit frilheren Versuchen, der Anstieg des Verbrauchs-
verhédltnisses mit steigendem Kieselgurgehalt im Kontakt. _

‘Verglichen mit fritheren Versuchen konnte allgemein die Tatsache

festgestellt werden, daB mit steigendenm Kieselgurgehalt des .
Kontaktes der EinfluB des Kreislaufs auf das Verbrauchsverhélt-—
nis nicht so bedeutend ist (Vergl. hierzu auch Bericht: Allge-:
meine Bemerkungen iiber die bisherigen Versuche mit Eisenkon—
takten vom 11.9,1940.) !

Insgesamt gesehen, zeigt der vorbeschriebene Versuch, was mit
einem, nach dem augenblicklichen Stand der Entwicklung der

"Eilsensynthese als gut anziusprechernden Kontakt unter gdnstigen )

Synthesebedingungen zu erreichen ist.

.Anlage: 4 Prod.-Berichte,
1 Kurvenblatt DVA Nr.86.



Drudkversuchsanlage " Produktionsbericht vom Anfangapexioda
Ofen-Nr. 11 Betriztisstunden 107 - 368 ﬂ .
Fillong: . 9. A Gasdruck 20 ot
ﬂ#’e-lnho" 17,2 (W] Tergercivr 015 243 — @46 5 ﬂ 24 51 9° ’
#-wGaes. 308 N’ Resigos 126 Nm*
- ( . 5,3 Ne /b
- v Kreisloufgas 832 Nm*
12,8 new Kscisiaut 1+2,7.
Belastung - N’ «g.h 1 * 0l Nm*® Norm.-Vol., h
Anclysen: CO:; CmHa O, CO | H, CH, N c-z N.-F | Ltergowicw
Yassergas | g 7| — | 0,0 |38,0l48,2]0,3 | 6,8] - | -
Restgas .. .129,8 | 0,3 0,1 | 25,6 |25.7 2,6 |15,2 | 1,00 - | .. .
Kralfgas [23,1 0,3 | 0,1 28‘9i32'3 1,9 [13,4 1,11 -
G t-Inerte {id .‘_ . 13 '8 o Kontraktion nach Menge 59 1] 1 . -
H.:CO im Sygos . 1,27 - . N, . 57’3 ‘.
H;CO im Restgas .. 1,00 . - . €CO. butad - . -
Verbrouch von H,:CO 1 » 37 Dorchschnittliche Kontroktion . .5.8.1 2 ce
e 6CO . teMe . seCOsM.
umgeseizt ’ - 7119 - . 7716 - - 7500 -
verflissigt 53,4 .. 41,1 . 3 . . 46 »5
Verf.-Grad A ' 74,3 : . 52,9-. 62,0
R . T73.3 . . . . 61,8 .
. (einschl .Gamol '
CH.s + CmHn 4,4 . co. 21,3 bezogen auf CO - Umsatz . ‘
Produkte Gesamtproduks
Paraffingatsch  <cmceemceemcremeccees coreemes K@« ene oo+ s Py SB .. ceieee e e °C
Ol-Kondensat ! - o - 1600 . ‘ o
CAKBenzin .| 2000 e
Flussige Prod. . e e e 100°%¢ —+320° .. .. . ..
Sywasser . kg =. 1214 x fgss. Produkte 1 Oteiine Vol. %
-~ 200 .. . .;200-320°.
Ausbeute ~ -
Fle;Ige Pro:ﬂ. 12.0! 2 g ‘Nm‘;;ga-'sl39 v 7 g'Nm?3 Nutzgas(cmﬂz) 9/Nm? ldeaigas
Gasol . 6,4 T W . 7,1 . - e ,
Gesamt-Produkt .126,6 . . 146,8
Sywasser- T . B v " C " W
Bemerkungen:

OVA/ 2000 0. 202%1 G;0T53



tt 4
Produktionsberiche VOMLM_O_&A .

q, qu&vorsud:sunlnge
Ofen-ttr. 11 ) Betrizbitundon 1319 = 15395
Fillung: 9. ‘B‘ Gadrusk  Tdo 20 et
Go-Feinhett 17,2 L3 Teinpe. atyr 37,0 «:246,5°c
#-W-Cos.- .303 ' N- Ra:tgos 132° Nm*
- 5 . S Nin‘sh
. . Kirisloulgas T74 Nm -
. 12,6 .-, Keeisiaut 1+ 2,6,
Belostung - Nia kgl 0,99 Nm’ Norm.-Vol., h
| " Analysen: CO. | C-H. 0. o ), [en, | N | _C-Z [ NiF [ tregemion
aemacrees | g ol o1 38,7 47,7 o.3l 7,oI — | -
Rastgas 31,710,5 [0,1 [22,31 25,7 3,9/15,8 |1,03] -
Krslfgas 24,8|0,5 | 0,1 26,5; 31,7 3,0/13,4 | -- -
Gesamt-inerte !dealges: 13,6 - Kontrakticn nach Mange 56,4
H;:CO im Sygas 1,23 . . N. 55,7 "
H.CO im Restgas 1,15 . CO. - .
Verbrauch von H.: CO 1 ] 26 Durchschnittlicne Kon-lwk;ion 56 «0 ‘e
*«CO ° WH, *:0CO+H,
umgesetzt 74 ' 7 769 2.. 75—146
- verflussigt 49.1 41,1 _ 44,7
Verfl.-Grad A 65,7 53,8 59,1
N 65,5 52,0 ) .58,0 .
e o (einsohl.Gaao‘),
CH.v 5 Comn o .T.3 . co. 27,0 bezogen auvt €O - Umsatz
Produkte ' . Sesamtprodukt
Paroffingatsch kg % S8 C
Ol-Kondensat - °y - 100 . e
A.-K. Benziq - ®0 - 200° ®
Fiossige Prod. " U < 100°a 232062 Y
Sywasser - kg == 1,11 - Adss. Produkte Olefina . Vol. %%
© =200". ... 7 ,200-320°
Ausbeute ’ s
" Figssige Prod, . 108,1 >gb-’h‘l;':;§a»sl25'1 9 Nm* Nutzgos (CO+82) /Nm? Idealgas
Gc.x.sol~ 11 '3 5 - 13'3 - .
Gesamt-Produkt 119 ’ 6 - . 138,4 e,
Sywasser 132,8
Bemerlgmgem
|
4

DVAT 5% 0. 20233 G088




b1)

i Drudkversuchsantage Produktionsberiche veioblufpariods,,
Ofenttr. 11 Betiisbutunden 2673 — 2985
Fillung: S. £ Cos:druck rda. 20 ota
Q(!-chn.‘mll 17,2 | 9 Ternpeictur 37,2 ¢ u246,5 °C
{y'v‘N Gas 305 N= Re 1531 149 Nm?
- . 6,2 Nem /b
- . Kienloutons 746 Nem -
. 12,7 No ' h Keen.cof 1+ 2,5
__Bolastung . — Nm  kgh 1,00 ~  Nm' Nerm.-Vol., h
Analysen: } co. | c-H, O, co | H, | o [, C-Z | Nu-F | trergowicw
ta2278% | 6,31 -~ [o0,1 | 38,7/48,2] 0,3 | 6,4 - | —
Restgas 27,31 0,6 0,1 | 24,61 29,8| 4,6 [13,0{1,03| --
Xrslfgas |21,1] 0,3 |0,1 za.6= 35,2) 3,10111,6] —— | ~-
Gesomt-lnerie Jdeclgos! 13,1 " Kontraktion nach menge e 51,'2 .
H::CO im Sygos 2,25 . LN, 50,8 .
H.CO im Restgas 1,21 . €O, -- ‘
VorbrouchvonH.:CO 1,26 Durcivschnitiliche Kont: akion 51,0 ..
*+CO °.oHy %eCO+H:
umgesetzt 68’7 69’7 o= . i 69’3
verflissigt 42,8 33, 6 3:’_18
Vorfl.-Grad A 62,4 48,2 54,5
. P 60,0 47,4 ~ 53,0 o
o ) T o (einschl.Gas
CH.. = CmHa 10,9 co. 26,7 bezogen auf CO - Umsals
‘1. Produkte - - ' Gesomiprcdukt
Paraffingatsch oo L kg ‘o S3 -9C
Oi-Kondensat .| ) 1C0" Ote
A.-K. Benzin ° - 200 L
Figssige Prod. i . 1G0°% . 3207 i e —
~ Sywasser” © .. kg = 1' 21 > AGss. Frodukte Oieiine Vol. ®6-
- 200°. .. . ;200-320°.
Ausboute N R
‘ ,.FAldssyig; l;’roc;i.. . 85 16 g/Nm? ;ﬁﬂ 98" 5 g Nm? Neotzgas (COO'HZ) g Nm? ldeclgas
Gasoi = . 15 »0 17 ’ 3 . "
Gesomt-Produit 00, 6 115,8 .
Sywasser 121,8 140,0 "
Bemerkungen: - ) ‘
f) i
‘.¥,, )

OVA 0 0. 20291 60762



Druckversuchsanlage Produktionsbericht vom 154
Ofeon-Nr. 11 Bete'wbsiturden 124 Tage
Follung: . 9. —l G sk rd. 20 ot
Lo-Feinhatt 17,2 Lo Tenpr-atue 37,0 cs 246,9C
X/W-Gob ...304 Nm* i Reityos 133 - Nm*
. e 5.5 Nes'/h
- ‘ - . Kranlaulges 811 Nm*
- 12,7 ym s Keaislo..! 1+ 2,7
Belastung — Nm® kg.h 1,00 Nm " Norm.-Vol., h
" Analyson: CO. | CoH. | O CO | M | CH | Ni [ CZ | NuoF [ rergowiom
Tame"78%8 | 6,61 - 0,1 |38,3 |48.0] 0.3 | 6.7] —— | —
Rostgos 30a6 0,5 g,1 22'8 2615 3,9 15,6 1,02 -
-Krslfgas 23,9} 0,3 |0,1 [27,2 :32,5 2,9 [13,1]1,00 | --
Gesomt-lnerle (idealgest 13,7  +. Kontraktion nach Menge 56,3 N
H.:CO im Sygas 1 I3 25; Krsl:l’gau " . N. 57 ’ Y ‘e
H:CO im Restgos 1,16 . 1,19 . . CO. - "
. Veorbrouch von H,:CO 1,29 Durcr:chnittliche Kontraktion 56l7 I *o
' *sCO °oH, *:CO+H,
mgeselz B T4+2 7570 - 75,1
verfigssigt 51,2 37.5 . . 43,6
Verfl.-Grod A 69 .0 49,3 58,0
WP - 64,8 : - 56,7
(einschl.Gaso}.
CH.+ < CnHa 7.4 €O. .. 23,6, . bezogen avt CO-Umsatz
Produkte ) IR Gesamtprodult
) Paraffingotsch  .......occeeiii l:‘g . ’ vy S8 C
Ui-Kondensot . - 100° o
. A.-K. Benzin N v fo 200° .- . °.
—{—Fi0ssige=Prod P 100° « - 320" . B
Sywasser ’ -.371 7 kg = 4‘ 7i}\ fldss. Produkie Cicting Vol. %o
. ‘ - 200° ... . ;200-320°.
-|-- Ausbeute .. ... . O U S P S
Flissige Prod. . 1-05 ’-O . gINm’z;g.s 12»1’7 g/Nm” Nutzgas (cm’Hg) 9'Nm® Idealgas
Gasol - 11 ' " .. 12, 9 . .
Gesamt-Produkt . 116 »1 . . l 134,6 - —
Sywasser 123 .9 " v "
Bemorkungen: . |
1 . 7
P \&,\

DVAQ @0 0. 2093 Giose -
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Ruhrchomie Aktiengesellschaft Obth.~Holten, den 21. Mirs 1941.
Oberhausen-Holten RCH.ADS.DVA. Br,/¥g.- :

Druckversuchsanlage.

AE S0 13 W U 2WVET ke

Hexxn von A s Do sh,

] d. [ ) T L]

¥ie bekannt, sollen tei dexr Eisensynthese d.
Reaktionsprodukte Clkondensa$ + Heaktionswasser nach der
I. Stufe durch direkte KiUhlung (Einspritskithler) kondensiert
werden.

Da nun sur Ersielung eines weitgehenlen Umsatxes
bei der Eisensynthese nach der I. Stufe eine CO z=Tlisohe vor-
gesehsn i0t, erscheint ‘es sweokmliSig, in v.rbindung nit den
Eaufirmen su priifen, inwieweit coz durch dirgkto Einspritsung

‘von KUihlwasser unter 20 atll aus dem Endgas der I. Stufe

herausgeronmen wird., Gegsbenenfalls wird hierteci schon die
gewllnsghte Zmom-tsnng nit entlproohonder ?onsenmtion

‘an sktiver Festandteilen (co * Hz) fur dio II. Stufe, wie

ia Bohreidben vom 1.11.1940 mit Anlage DVA Nr. 78 nitgotoilt».
ersielt; hierdurch k¥nnte damn di.c geplante CO,~tlische vor
der II. Stufe eingespart nrdon.

Dar.s M., -
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Ruhrchemie Akﬁongese"schaﬁ Obh.-Holten, dem 5. Desemder 1940.
-,Ob.'hausen.ﬁo"en . m.“to"‘o ho”‘o-

Druckversushsanlage.

Hexrzm Professor Kar $1in.

3 Was -] fibe @D skon .

In der ‘Anlage iberreichen wir Ihnsn &as Ergebnis eines
T0 t¥gigen Versuches mit Yassergas ix Kreislauf tiber Eisen -
Fillungskoatakt (KOH - Ofen 11, 7.Fillung) unter einem Gasdruck
von rd. 20 atll im Tempersturbereioh vom 243 °0.
———Besonders eharakteristischiss dexr muorum‘*
Paraffingehalt, der ader, wie in beilisgendem Bericht geseigt
wird, in den ersten Versuohstsgen stark und 2m uitcm Vcr:l.nr
‘des Versuches nni.gor stark abgefallen ist. '

L

Dar.: Hg.

AS HIOM T 40 0, 0902 Gor Durchsdhrift



Rgh.rche-mie Aktiengesellschaft ﬂ.—loltu, dexn l’. Kovembey 1940

s e o

Oberhausen-Holten ROHADS.DVA. ”on‘i-
Wasse Salant wis tem Eisenkontaks.

(Rericht Hber 419 7. FHAlwng, Ofem 21)

Bed mvm»mwaoammm

7ie Dei der 6. FPUllung eingeftlit:
100?0.. 10 Ca., S Ou., 100 Xgr.; 2,5 mm Fadenkorn. Der Xontakt war
2it XOM.gefH11t,

', Der Versuch sollte den Einflus des Mllungssittels suf
Kontaktaktivitit und Zusammezsetsung dex uuumm. seigen.

mommusus’outlumumxm1oz.1
in !otr.tob genommen, d4ie Temperatwr allmiihlich gesteigert, dis mech

'35 Betrisbaatunden el 226 °0 ein 0O + Ho-Unsats vom rd. 75 § er-
reicht war. Nach 4 Tagen muSite die Temperatur sur Beidehaltung des
_Umsatses suf 238 %0 gestéigert werden und detrug sohlieflich .

8 Betriedstagen 241 °0. Xim Stillstand machte dann mach 14 utu.b-

tagen noech eimmal eine Erhihung von 2 90 erfordsrlich. Bei dieser
man erreichten Temperstur von 243 °C wurde der Versuch bei fast
gleichaliSigen Unsats moah 57 Tage detrisben, sodas dei Ansgesant

70 Betrisdgtagen im Darehschuitt das aus beiliexenden Produitioms-
Berioht erwichtlichs Ergebnis ersielt wurde, was im Versleich mit

mmwmww

‘'ist. Ein Vergleich mit dem Durchschnittsergednis des fder 17 Tage
betriebensn, mit !cﬂ ¢om1tcn mhtto- ur 6. mnn. omb

‘folgendes Bilds -

's. Milung. 7. Pllung..

Betriebeseit 17 Tege 70 Tage
Temperatur 252 - 255°% (226 -)243%
Kreislamnf 1+ 2,4 1+2,7
Verdrawashsverhiltnis 1,14 1,16
G0 + Eo-Umsats ' 69,0 % 76,0 %
00 + Hy=Verfl.-Grad amal. 52,3 % 54,5 %
& fltss.Prod./mn’ Nutsgas 82,5 107,2
Der XOH goauto Eontakt seigie also bestiglich des Mtn- eine

&x88exe

RS I -
AJS 50000 7 40 0. 0002 Grotss Durdlsd_’lrlft



Ruhrchemie Aktiengesellschaft - z -

Oberhau:on Holton
a-umnmuut. umuumm htlccho. &a8 bei eimem mogh
ursmxumco¢n,-matm (&.h. 76 3 69 £) 1n der

Mllung ein weis hdderer Verfitissigungsgrad ersiels wurde, sodas

uolubntou”‘mu-m. Die Ursache hierfir ist vielleielhs
4o wa 12 %0 medriger 1iagende Botriebstenperatur. Dadei mus be~
rlioksichtigt werden, daf sich das Durehsohnittsexgednis der §.F¥ul-
ung =ar Uber 17 Tage erstreaks, wilirend dem Exgebnis der 7.Flllung
10 _Bstriebstaxe sugrunde ldegen, die Ausdente also, wie ans andsyen
Yersushen dekmnnt, in Laufe weiterer Betricshstage moesh mehr ab-
gofallen wikrs.
Die Ersielung des gleiohen Vorbmn-mmm-«o wie bei deor
6. Mllung dfirfee suf den gld.ohcn Kieselgurgehalt surlicksuftihren
sein,
. Die Unterswohung dsr Produkte Orxlb folgendes Bild:

- Durch Destillation sn der Vidmer-Kolomne s 250 °C wnd von diessr
Temperatur ad im Vakuum, wardea im mﬂhsomtt, 'lhrona der Po-

- 4risbeseit voa. 70 -Tagen, exrhalten: - -

Bemsin . = 200 % 39 Gew.% ,
Mitsed® . . 200 - 320 * 16 -
Veiohparaffin 320 - 460 e - ,

Hartparaffin oberh.460 * n - .,
Der Faraffinanteil lag, wie bei bisher allen Vcnuo!nn mit Efgen-~
xontakt, sa Anfamg des Versuches mmnn hmr. Tiel abdber ia
‘Lauts AFS Bétriebes ab, wobel der Pensinenteil etwa im gletchen
NaSe mﬁt‘, wikrond dor Anteil an Nittelll wngefiinr konstant
blied. Bmttmtort ht. ds$ sich im Parsffin fast mumonuh_,.
‘der Gebalt sn Eartpareffin mlmlortc. wihrend der Weiohparaffin-
gehalt fiber dem ganszen Versuch hin bei rd. 14 % wnverfnders blied,
Aus deiltegender Xurve DVA ¥r.79 geht hervor, 4a8 mech etwa 55-60
Betrisdatagen erst mit einer ungefihr Sleiohdleidexien sunhgo
dor-Produkte su rechnen ist, wodsi man erkennen xann, dns uoh
odige Zahlen aus den eraten 7O Tagen dei weiterer Botrtohumr
moch verizdern wiirden, d.h. der Paraffingehalt wiirde etwas nle-
driger, dor Bensingebalt im Durchschnitt etwas hher liegen.
Dexr Tafelparaffingedslt wurds su 3 Gew.f des Gesamtproduktes
gefunden und nogt daxit nioht hSher als bei der un-smhuo ut
‘Kobglt=-Xontakt.

Durchschrift

AIS 8000 7 40 0. R Grorne
|



Ruhrchemie Akhengesellschqh . - 3 =
Oboerhausen-Holiga

n euox. au. wie aus hmoumh- rx-ohtuoumt arsiehtliek,
‘otwa 13 Gew.£ des Gesamtprodukies susmsoht, warden &ureh Orsat -
Apalyse 70 Vol.f ungeskttigte Xohlemwasserstoffs gefuniem.
Die Olefinbestimmung nash Xatiwinkel (P‘O, 13104) srgad

im Beasin " =200 % 735 Vol.£ Olefime '

hﬂtﬁm‘ 200 - 320 * 70 b .
Yon den .Itm beiden Zahlen ilt dex Gehalt an- ssuerstoffhaltigen
Produkten, dessen Bestimmmg s.2t. in andsren Laderatorien moch
‘darehgefinrt wird, in Adsug su drimgen.

d:) Gehalt gsn Jkuren. .
mlmnuumumuumu seigen, das die
meisten der anfallenden SEuren wnter 200 °0 siedenm, im der Xonden—
sation jedosh restlos mit dem Olkondemsat amfallen.

Reakt.- | A.K.~Bensin | Olkondems. & Bemsin L A
T wassexr T : [ bds, On.
. — 1 — - —200-"0——200-«-320"0
420 {0,995 | 0,665 ° | 0,768 | 0,705 | O,TTT
3 i 11e0 | 0,05 i 6,00 ,'74 ) A 0.38

“Die niitere Untersuchung einselnbr Praktionen swischen 100 — ‘250%,
die dureh Destillation mit’ mmtl crh‘l.ton m&u, suctefz .
folgendes Bild: ,
um'*zoo'c‘lw »uo - Jo 160 §no :gg 220
on |-
: . uo%{ 240°% xso"a 180% | zoo"o: 220% 2so°c

T Gl | i , , : =3
B 1752 m—r‘-:r—"‘?"‘“—‘?*!—‘“cf‘ 5848

- Prods : L : _' ‘
a20 0.'66'5 0,705 fomo 0,739 o.‘rso 0,759 | 0,764 :0,TT4

v: g‘ou 9,60 ,u.co 12,60 11293, 4903’ 8,65 (4,42
Es warden also in dem Praktionen, die Propicn- wnd Buttersiiure
enthalten kUanen, die hSchsten Neutrslisationssahlen gefunden.

© So wiirde s.B. der Slkuregebals, sis Butterskure gommt. u derx
Fraktion 160 - 180 % etwa 1,5 Gew.f Ddetragen. :

.
LA/S 50000 T 40 O, S0V Geotee Durchschrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft - 4 -
Oberhausen-Holten

Die Awsdente an wasserllelishen Prefukten betrug 2 g/Mu’ Wasser-
888, Dis Untersuchung des éunreh Aitherextvektion sus €em Reak--
$icasmesser sevennenei Pivlikise seigt, éas en siek Rierdei otwm
mmm-uuummrnum—nmu-uo%
sdedands Ester, mmmm—mmmum-
doln mmusSs

d 20 0,856

us 165
A3 230
Siedsamalyee (meed Enslex)s
Stedebegimma @ - @86 %

-90% 12,0 vo1.%
. 90 = 100 * 41,0 v
100 = 120 * §o,0
—120-=-340-8——84;0 — % ——
140-160" 83,0 *~
160 -180" 96,0 *
~180°5 190 *gY.E 8 L
Aus mmmnmzea--nu des lukaonnuuu wnd dexr mit
' xm:mmmmm-mm. ‘48 mur ein Teil
der im Reakticnswesser enthaltenen Skuren (etwa 30 £) durch Ex-
traktien mit Ither gewoxmen werden konnte.

Haoh Alnmll des oumuem Yersuchas -onto damm noch
Mm.mnmmmw
-oder Steigern der Temperatur der Umsats erhtht werden konnte,
ohne da8 der Verfilissigungsgrad dsbel wesemtlich abfiel, un so
- 97$1. einstutlig eins fast restlose- CO=Aufarbeitung su erreichen.

Duroh eine Belastungserniedrigung wa 20 £ konnten, wie
Lfolgende Gucmonunm seigt, Umsats und Ausbeute sohwach
orhiht werden:

Dolastung : 0,98 O, 78 . °
Betriebstage 12* 6
Temperatur 243 % 243 %
CO=Ursats 79,6 ' 84,5
G0 + Ry~Unsats : 75,0 ' 79,9
GO + Hy=Verfl.-Grad. anal. 51,9 53,2
& Nitss.Prod./¥n> Nutsgas 105,0 12,5

AIS 500N T 40 0. 0B Groz - Durchschrift



Ruhrchemta Akﬂengesellschaft : -~ 8 =
“Oberhausen-Holten

'xX) Zum Vergleich wurdem die Durehschnittsergednisse ven 12 Be-
trisdstagen sugrunde gelegt, wad swar von € Tegen vor umd-
§ Tageaz nach der Belastungserniedrigung, sodsf sich ein wn~
gefthr glelohes htrh’unhr fir delds Absohnitte ergad.
o Durch Stniso:mng der Toempesrntur bei Normslbelastung
wm‘otomu swar such eine goringe ExhBiung des Umsatses
orxislt werden, jedooh Tiel Qer Verfitissigungsgrdd, wie unten
ersichtlich, stark ab: .

_Temperatur 25 % 243 %
CO-Unsats 82,0 ¥ . TI.,6 %
LS Hy~Oasats 75,7 % 72,7 %
CO + Hy~Verfl.~Grad amal. 50,1 ¥ 55,5 % .

'umuohumummu.mmmm
fast vollstindigen Unsatses auch dei Eisenkontaktsn szmindest
oins sweite Stufe erforderlick ist.

§ Dar.

AIS 000 T 40 0. 0008 Emorce Durchsdhrift -



Drudkversuchsaniage Produktionsbericht vom 194
Ofen-Nr. S _»__.____._‘_Bgt‘rjgp_ﬂ’_t;ndan 19 ;0 Tage
Follungs .. . ¥®... Gosdruck . . TI® aro "
Co-Fe-inhalt kg — Tempaerotur atd 3 C
Sy-W-Gas 3“ Nm?® m Stin, Restgos n,) Nm* /u Sean.
. . .o 5,6 Nentih
" X - Kreisloufgas m Nm*
" n.? Nm*/h Kreislauf 1+ t'.’
Belastung Nm?/kg Co, h YOW Nm*/Norm.-Vol, h
Analysen: | CauHa o, CcO- H, CH, N, | ¢z N,-F | Utergewicn
Sygas gl 091 ’10. ) “.1 o.’ ‘.
Restgas o.’ A 001 1‘.3 300 "‘ u’
Xenlfgae oo.l. 0,1 | 1,6 34,9 3,9 11,
Gesam':lnorte (Ideo'lgos) . u.’°. Kontraktion nach Menge ,"‘ %
H,: CO im Sygas 10” - e N, ’,.o °fy
H,: CO im Restgos 1,84 . . co, -
—-Vemmua-m-ﬂ,=uc0—<ﬁ:.~n;_!3§————-f_— —eDurchschnittliche Kontroktion 553 afs
°lo CO %q Hy °le CO--H,
umgesstzt ‘o" n.’ 7‘.0
- varfiBssigt -~ - 49T -~ 3552 Q.4 - —
Verfl.-Grad A a" ..... “.’ “.5
v . P LA8,2
CH, + +Cm Hp W CO, m bezogen auf CO-Umsatz
Produkte Gesamtprodukt
Paraffingatsch ................ ... ... . kg, % SB. .C
1= UOf-Kond ) lo — T00° o
A.-K. Benzin " *fo — 200° fa
FlUssige Prod. ” 100 9, — 320°.... ... %
Sywasser ™ * T kg=""000 0 X FlGss. Produkte T 1 Olefine” T Veoloj,” T T
— 200°......... ; 200-320°
Ausbeute !
Flissige Prod. . ”'1 g/Nm*® Sygas 1”” g/Nm*> Nutzgas g/Nm® ldealgas
Gasol . 1309 . om 160 I v o w
Gesamt-Produkt 1“" " " ll'u'z . ” " "
Sywasser . 1“.1 - o P " - " ”
Bemerkungen:
|
Durohschni ttsergednias dss Yassergasversuches mis
KOH-gefilltem Eisenkoniakt Ober 7O Betriedstage.
|

DVA/t 3000 O 20263/0802
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Ruhfchoie Aktiengosellschaft Obh,~Holten, dsn 20. November 1940.
Q¥erhawen-riotten ROH.Abt.DVA! Hr./¥g.-

Momchlm-‘o

Herrn Professor N ar tin.

Be%r.: Charskter der Produkte aus der Synﬂu.
mnit W Gber Eisenko. Ofen 11, 7.Fillung)

Die Untersuchung der Produkts sus der Yassergassynthese
mit Eisen-Pillungskontakt brachts in der 72 tEgigen lsufueit
des Ofens folgends Ergebnisse:s

1. Clefingehalt (P,0y - sohwefelslurelSsliche Bestandteile) s
Gasol 70 Vol.% ,
Bensin -200% 718 * ,
o1 200 - 320 * 68 = .

2, SEuregehalt: -

" a) B2 im A.K.-Bensin 0,05 mg X0H/g ,

* ¥ Slkondensat 6,0 = = ,
* = Reaktionswasser 1,0 ~ »

) ¥Z im Bensindestillat -200°% 5,7 = = .
" = Bldestillat 200 - 320 0,9 * = Y
asserisslt: duktss '
20 g/Iiter Resktionswasser = 2,12 g/Nm’ Vassergas,
NZ der mscrlallichon Produkto 191,5 m»g xon/; »
Dichte @, » e 7w T 0,896,

Zu den vorstehenden Zahlen ist folgendes su bemerken:
Das Gasol mit seinem hohen Olefingehslt von rd. 70 Vol.$ ist
fur die Horat.nn:ng von Polymerbsnein besonders geeignet.

Die Olefingehalte im Bensin und U1 sind als schwefel-
sBureldsliche Bestandteile angegeben, hier sind die sauerstoff-
‘haltigen Bestandteile, e dumntichst noch gengu foutgutout '
werden, in Absug su bringen.

Dexr SHuregehalt in den Kondmatiomproduktcn. wie
A.K.-Bensin, Ulkondensat und Reaktionswasser ist bei der

Ergtellung

Al 1 .
A S 5000 T 40 O, VM2 G o “DU rchschrift



'Ruhmhcmie“kﬁengeulluhch -? -
Oberkausen-Holten

Erstellung vom Nemanlagen bdesomders su berlisksicktigen.
Interessant erseheint die Tatsashe, ¢s8 das A.X.-Bensin vom
Siededereied 27 = 140 °C mur eine NE vou 0,05 ng XOR/g, wikread
das Bensindsstillat bis 200 %C eime ¥ voa 5,7 mg XON/g hat.
Hiersus erkemnt man eindentig, daf dexr griite Teil der in den
Frodukten gelisten organischss Siuren im Sisdebereich voa
100 - 200 %0 11eg%.

Die Dishts der durch Atherextrakiion gewcnmensn wasserlde~
1lichen Produkte (sus dem Resktiomswasser) mit 0,896 1ESt darsnf
schliefien, da8 e¢s sich hierbei in der Hauptssohe um Alkohole und
Ester handelt. Ebenso geht aus dem Skuregehalt dieser wagsserlls-
lichen Produkte hervor, da8 mur ¥3 doxr tatslohlich im Reaktions-
waszer vorhandsnen Skhuren durch Ither dei der Extraktion hersus-

gencmmen werdsn.

Dédr.: Hg.

AS K00 T 40 O, 092 Govne Durd"lschrift



Ruhrchéhie Akfiengeselischafi " Obh.~Holtem, den 18. FNovember 1940.
chausen-Holten ROH.AMS.DVA. Bw./¥g.-

Druskversuchsanlage

Herxn Direktor Ir. Hagemann.

Parsffingateol flr die Pettaslinresynthese brachten verschiedene
Ergebtnisse. -

Die grifte Nenge an Paraffingatsch oberhald 320 %C stedend
warde it dem suletst eingeftlltenm Kcntskt in Ofen 11 = 100 Fe,
10 Os, 5 Cu, 100 Xgr. mit KOH gefills - erreiocht. Der Ofen brachte
in seiner 67 tigigen Iaufseit dei einem/'CO ¢ Ho~Unsats von rd.75 %
etws 108 g fltiss.Protukte/Ew’ Nutsgas, die sich auf die einselnen

-Frektionen-wis-folgt-verteilens

- 200 % 38,6 Gew.% ,
200 - 320 * 17,4 *
oberh. 320 * 44 LI
320 - 460~ u ",
°mho “o - 30 " L)

Der Paraffingatach oberh. 320 °C siedena enthiilt somit
' 32 Gew.¥ Veiohparaffin und
“ 68 . Hartparaffin,
verwendbar 14 Gew.% vom Cesamtprodukt = 32 Gew.f des Paraffin-
gatasches, wihremnd 30 Gew.% vom Gesamtprodukt = 68 Gew.% des
- Paraffingatsohes Hartparaffin darstellen, die gogedenenfalls duroh
Cruckung fir die Fettsiuresynthese gangbar gemacht werden kianen.
Berlcksichtigt man hierdei, da8 etwa 60 ~ 70 fir die Oxydation
geeignete Ole erhalter werden, so bekommt man immerhin noch
.rd. 20 Gew.% vom Cesamtprodukt, sédafl die Gesemtamenge fUr 4ie
Fettsluresynthese
£9. 34 Gew,% vyom Gegamtprodukt

betragen wird.

A/B 200000 VI, 39 rift



Ruhrchamie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

Auffallend gering war der Gehalt an Tafelparaffin in der Fraktioa
wvon 320 « 460 °C mis nur ) Gew.%X vom Gesemtprodukt, 4.h. Xeines-

woge mehr, als mxn sus der gewihnlichen ND=Synthese ftiber Xobal =
kontaks erhils.

Ebenso 1st der direkt im die Oxydation einsusetsends
Anteil mit 14 Gew.¥ vom Gesantiproduks auch nichts hiher, ale er
s.2%. in Ofen 10 mit Vascergas im Xreislauf 1l ¢ 3 in der ND=SyD~
these fiber Kodaltkontakt erreicht wird.

/ L,
7

Dadr.: Ha.

AS LN T 40 O, M2 G Durchschritt
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yRuhrchemio Ak’ienéesellschdh Obh.-Holten, dsn 17. September 1940.

Oborh -Hol
°f’ ousen-Holten RGB.A“.WA. Br./".-
Druskversuchsanlage.

Hexrxn Professor X ar tin.

Betr.: Zusasmmensetsung der Produkte aus dea Versuch mit Wassergas

im Kreislauf tber Eisen-PHllungskontakt.

In det Zeit vom 29.8. = 10.9.1940 (201. = 459.Betr.-Stundq
wurden die Produkte von Cfen 1l (7. Fllung' gesammelt und gza
einem Teil an das labor Dr. Ve 1 @ @ sur Untersuchung und gu
einen gr¥Beren Teil an das Forschunrslabor ftir die Oxo-Synthese

gegebden,
Dexr Ofen arbeitete in dieser Zeit wie folgt:
Belastung: 1,02 ¥ Vassergas/Norm.Vol,
Gasdruoks 19 « 2 0 atl.
Kreislaufs 1+ 2,7 ‘
Temperatur: K in f 242 % (235 - 243 °¢)
“Eontraktions e 4
G0 + Hy~Unsats: 7,5 %
00 + Hy=Vorfl.-Grad: 56,2 %
' CO=Umsats 3 80,5 %

00 3 Hy~Verdr.-Verh.: 1 : 1,16
K] 32 in Vessergas: 1 3 1,28 ,
Die Ausbeute an fliissigen Produkten war 114 ¢/Km3 Yutsgas,
soda8 eine Gesamtausbeute im Zweistufenbetried bei vollstindigem
CO0-Umsats unter Beidehaltung ,glo:lchbleibcnden Co +H2-Verﬂ.-6rader
M—Wﬂmohmrh&tm:ma .
'141,5 g_filssige Produkte/lm> Fut
erreicht wird.
T T Hinga kommen etwa 15 g Ga;c'owms’!futzgﬁé; ‘die rd.70 Vol.%
ungesiittigte Eestandteile enthalten.
Die Untersuchung der flfissigen Produkte im Labor
Dre Vol d e s8ind 2u einem Teil adbgeaschlossen und haben
tolgend*q Ergetnisse gebrachts -

| - 2 -
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’Ruhrchemie Aktiengesellschaft - 2 -
- Oberhausen-Holten

Das Gesamiprodukt wurde Uber die ¥idmer-Xolomne dsstillsert,
wobei ad 250 %C im Vakmm gesrbeites wurds.
Es teilte sioch auf sum

3} 4 Ii ) I¢ )
— 280 G % - 200 ‘0 29. Gew.% (Bensindestillat)
TC " 200 - 320 14,2 = (Uldeatillat)
€25 obern. 320 * 56,6 " . (Paraffin) . ii1.-+vi. .
Das so herausgeschnittene Bensin- und Jldestillat hatte folgende
Eigernschaften:

8s) Bensindestillat ( - 200 °%C siedend):

Siedearalyse (ASTH)

Siedebeginn 33 % Vol.%
- 40" 2,5
- 60" 15,0
-80 " 27,5
-100 * 40,5
«120 " 52,5
-14C * 65,5
=160-% S, 0
-180 " 83,0
«200 % - 94,5
Siedeende - 212 % 96,0
Verlust : : e 52
Siede=Kennziffer 117,4 ‘
Olefine ! 77,5 Vol.# (schwefelasliureltasliche
- Bestandteile)
Anilinpunkt 27,2
.. Spes. Gewioht 0,714 bei 15 % -
—Danpfaruck nack Réid 0,70 attf bel 40 °C
Oktansahl 47,3 (Research)
Jodzahl 165,5
ReéfF¥.~Zahl © 1,4010

., -
e

A/STHRA T 40 O, W2 et \ Durchschrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft - 3 -
Oberhausen-Holten

Bs) U)dostiliat (200 - 320 °C siedend):
Siedsanalyse (Engler)

Siedebeginn 33 202 % Vol.$
- 200 * 0
- 210 ® 4,0
- 220 * 12,5
- 230 » 29,0
~ 240 " 43,4
- 250 " 46,5
-~ 260 " 67,0
-270 " 75,0
- 280 82,5
- 290 » 88,0
- 300" 91,5
-310 " 94,0
-=320-% 96,0"

Siedeends - 329 . 97,0

Rioks tend 2,0

‘Siede-Xennziffer 251,3 ' o

Clefine 65,5 Vol.% (sohwefalsiureldsliche

‘ ‘ Beatandteile)

Spesz. Gewicht 0,783 bdei 15 %

Cetan-Zahl 72,0

Jodsahl 1,0 -

Flanmpunkt 66 % .

. Diese Dafgn stlumen in wesentlichen mit unseren Betriobs-
- analysen {tderein, nur daB bel una, scheindar infolge Orackung,
der Anteil an fiber 320 °C siedend um rd. 6 Gew.% bei der ge- .

wthnliochen Engler-Analyse geringer war,

T
s “r
Lo
A
/
e

e

Ddr.t Hg.

A/S BN T 40O, AR eir Durchschrift



Rbhrche&ﬂe,Akﬁen§ese"schoﬂ

Obh.~Holten, decn 3. Septeaber 1940

Oberkousen-Holien ROH.Abt.DVA. Hr./tg o=
h | « .

Drn#;vhrcthsgblago.

——————————des-Fi;Li(6: Spalte)

A/5 2000 VI g9

Herrn Direktor Dr. H a gexnann,

In der Anlage finden Sie die gewlinschtg Aufstellung =it
den wichtigsten Daten iber die bei uns eingesetzton lisene
kontakte.

In Spalte 2 sind dte Ergebnisse des Lurgi-Fontaktes
aufgerifirt,

Vor allen bisher gofahrenen Eisenkontakten heben sich
dle Versuche -,

8) mit dem PHllungskontalkt der Lurgi (2. Cpalte) ’

b) " reduzierten Luxmassekontakt des F.L,(4.Spalte)

und o) " . » FHllungskontakt (mit KOH gefHllt)

besonders hexaus.

Des gmletst in Spalte 6 qu:&efﬂhrtq Ergebnis wurde bisher.
in den ersten 13 Tagen des Vorsuches ersielt. Tor Ofen 1st
8.Zt. noch in Betriedb unad wird unter Beibehsltung eines
CO + H,~Unsatzes von rd. 75 % unveriindert weitergefahren.
Besonders auffallend ist dle hohe praktische Ausbeute en
flissigen Produkten und dexr Anteil an Uber 320 % siedend

mit 50 Gew.%.

Ddr.s H.

Durchschrift
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,hnlkhcmlo Aktiengesellschalt
“ﬁpbutmnuvndun. - -

Auf Anfrage von br. Roelen durch Bir.Schenk ilber den Versuch in
Ofen 11 {5.Fillung) mit Lurmasse-Kontakt wurden ihm einige Fragen
nachstehend beantvortot,

Zu 1) Kach dem Verasuch in 0Ofen 11 sind praktisch 125 g/Rm;
Nutzgas zu erwarten, mit~Gasol vielleicht rd. 14C g.

Zu 2) - e) Menge des Endpgas.

Von 1 Nm3 Viassergas bleiben bei einer Kontraktion
von 66,2 % 0,338 Nm3 itbrig.

b) Wit folzenden Bestandteillen:

co, 52,0
c_H, 0,2
0, — -0,1
co 0,0
B, 15,7
cH, 13,6°
N, 18,4
¢) Unterer Heizwert 1566 WE/Nmo.
| Za 3) - co, 68,0
} 0, 0,1
| co 38,0
f, 48,6
CH, - 0,3
X, 6,2

Die Ausbeute von 125 g fliiss.Prod./Nm3 Nutzgas sind
—Eurfrrumt-eines—Versuches-imofenr—ii—erziett-vworden,—
wobei praktisch der Versuch in I. Stufe 84,5 g/Nm3
Yassergas brachte und unter Annahme gleichbleibenden
‘Véerflissigungsgradés in dér II. Stufe fir TI. 0. II. Stuf¢
bis zur vollstindigen CO-Aufarbeitung 125 g/Nm3 Wasser-
gas errechnet wird.

Alda 20000 6.7i0 0. 20886 GyorBL
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft Obh.=Holten, den 1l. September 1940.
Oberhausen-Holten RCH:ADE.DVA: Hf.Ng.-
Pruckversuch=anlage.

Hexrn Professor Raxtin.

In dor Anlage Uberreichen wir das dei uns ersielte
Vomo!pembnio ait den im Porschungslabor hergestell.tsn
Etisen-FEllungskontakt (mit KaOH gefillt).

DAP: Aoy



IRuhrJh.Jmie Aktiengesellschaft Obh.-Holten, den 7. September 1940.
' Qborhoumw—Ho"cn IUB.AM.D'L. ”oﬂ‘o-

Druskversuchsanlags.

wxnuuu it EaOH-gefilltem Eisenkontakt
in Ofen 11.

1.) 3Bei diesen Versuch war ein mit NaCH goefilliter, im Forsohungs-
lador angefertigter Eisenkontakt von folgender Zusanmensetsung
eingefillt:

100 Pe, 10 Ca, 5 Ou,. 100 Kgr.
Der Zweock des Versuches war,
a) einen Vergleich mit dem vorher, inm &leichen Ofen be-
triebensn Versuch mit Luxmassekontakt zu siehen und
b) den Einflu8 der HShe des Kreislaufes bei Ei nkontakt
o iniosug auf das Aufardeitungsverhiiltnis uni E\u-m.n-
setzung der Produkte festsustellen.

2.) Yersuchsergzebnisse:
Der Ofen wurde bei 185 °C mit Wasserzas bei einem Kreislsuf

1l + 2,5 in Betriedb genommen. Das Aufheisen 8irng von hier ad
naoch beiliegendem Kurvenblatt D,V.A.Nr. 75 vor sich. Aus der

- Stiokstoffkontraktion und der Oozolaildnng ist-ein sehr gleich-
miigiges, allmithliches Ansteigen der Aufarbeitung wihrend des
Anfehrens ersichtlich. Bei der sehr niedrigen Tenmperatur von
225 °0 ersieclte der Ofen schon einen CO + Ea-vmaatz won 70 %,
der wihrend der spliteren Versuchsgeit, szuniichst durch schnelles
Erhthen der Temperatur dis auf 252 °0. dann ader allmihliches
Steigern bis auf 255 °C und schlieBSlich bei dfeser Temperatur
‘konstant—dlted.
Bei diesem Versuch konnten die Ergebnisse der 5. PMllung
(Luxmesse-Kontakt), wie aus der folgenden Gegenlibers tellung .
ersichtlioh, nicht erreicht werden.

'

5. Fillung 6.Pitllung

Betriebozeit ‘ 49 Tage 17 Tage
Ereislauf 1l + 2,9 1+ 2,4

Temperatur °C 253 252 ~ 255

CO + Hy-Verfl.-Grad amalyt. 49,3 ¥ 52,3 %
8 f1.Prod./Nn3 Nutzgas 97,5 82,5

- 2 -
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Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Hollen

In sweiten Yersuchsabschnitt wurde der Kreislauf auf 1 ¢+ 3,1

erhiht. Bei gleicher Temperatur (255 °0) seigte sich kein wesent-
14cher Unterschied im cb“;"'n“z'-u--ts. (Vergl.hiersu beillegende
Prod.Ber.) Der Riickgang des Verfllssigungsgrades, wodurch die
Ausbeute auch abfiel, ist wohl eher eine 4lterungeerscheinung des
Kontaktes, als durch’@hthten Ereislasuf bedingt. Das Verdrauohs-
verhliltnis wurde bei ErhShung des Krelslaufes gtinstiger und stieg
von 1,24 suf 1,22 im Mittel. ’
Hinsichtlich der Zusimmensetsung der flUssigen Produkte ergad
die Engleranalyse folgendes Bild:

Ges.Prod. Xrslf. 1+ 2,4 Ges.Prod. Xrslf. 1 + 3,1

Siedebeginn 40 % 40 %

- 100 %% 19,7 Vol.% 22,2 Vol.$
- 200 ® 45,0 ’ 47,3 .
-320 " 66,85 70,6 %

Der erhthte Kreislanf drachte demmach also keine wesentlichs Ver-
schisbung der Siedelage. Vielmehy konnte durch ExrhShung des Kreis-
laufes der Gebalt an SchwefelslurelSslichem in 81 betrHchtlion
gesteigert worden, wihrend im Benrin keine Veriinderung eintrat:
) . !.ult.~1—+—2.4wmlfs-l‘+*‘3;1—“““*
Bensin - 200 % 77 Vol.$ 76 Vol.%
HittelSl 200 - 320 * 55 " 13 * .
-3+) Aus den Versuchsergednissen geht somit hervor, da8
a) der mit HaOH gefillte Kontakt in keiner Weise die mit dem
Luxmasse-Kontakt ersielten Ergebnisse brachte una
b) eine ErhShung des Kreislaufes, wie schon bei Eisenkon-
takten oft erkannt werden konnte, ein hSheres Verbrauchs-
verhiiltnis und eins hShere Olefinbildung bewirkte.
Der Versuch muSte, bevor einselns Absohnitte mit noch h¥herem
Xrelslauf gefativen werden komnten, vorsettig abgestellt werden,
da das Forschungslador inswischen einen gleichen, jedoch mit KOH
geffllten Kontakt hergestellt hatte, der in Ofen 11 untersucht
‘Werden sollte, sodaB {iber den Einflus des Ereislaufes in Besug
auf Umsats, Vergasung u.s.w. 8.2t. nooch keine endgliltigen Ergeb~

%

A/B 200000 V1. 39 Durchschrift




- —M&nuudtsmlup

mm“ 3‘--34”7,,.194 o

:_‘....;.; * pimtabsstndan AOT 7. “is !u-
Lo . Gordruk .. ”aﬂ .n.J..,..:.;...am :

L ERRI I
b’ oasEEants Rl P

g ast—-c - m-—-~

I Nm'lh ' i
— {1 N.ug/'a sm.
1..2.4 L R

Nm?/Norm.-Vol. h

CH,, Ny §-C-Z Ns-F

s-q -
21,72f.......

9.3 ].6.1.

 4.1..[12,8.]1,12
3,0..110,5.}

4/40,6
33,7
37,8.

(10,23

.. HgCO im Restgas .

1321 ....... . - w
"":1;""1’_60 """ - ” ”
...... Rodd -

Hy:CO im Sygas

Verbrauch von He: CO ...

Kontraktion nach Menge........coo.....
N,

CO, .
- | --Durchschnittliche Kontrektion ... 3O0e# ... ... o, - -

umhe;om
vefﬂﬁs;lgt

” . P

—-Verfl-Grad A---—: o e

[ pympps———"

CH.4.+ CaHe...

- Produkte.

Paroffingatsch
Ul-Kond,

~}A=K—Banzin
b Flﬁs’sige”.l-"'rod. .
Sywasser

.............

[ 1 e SN X fliss. Produkte

Vol. %

Ausbeute
Flossige Prod.
Guasol
‘Gesumr-P.rodukt

Sywasser. . -

.0 .. g/Nm?Sygas ... 82,5...... g Nm? Nutzgas........- g/Nm?* Idealga:
o oo 12,8 - " ,, "

PR ROMSARSE AR LA

o | Py S

29 ememesiseceesescenedmeses ™ -

Bemerkungen:

DVAI‘ 3000 0. 20283 G/07d2

-Ofen 11 ontmt mit NalH gefiillten Bincnkoqtnkt '
1. Versuchsabschnitt EKreislauf 1 + 2,4



Dmd:vonuduanlago

Mmllomw BN

ﬂllonqu esens ...JA;‘... enisas T

" Co-Fe-lnhalt kg

- Restgas . 2999 114‘

0:0.[20,3. | 32,2
22,8 34,0/

. Krelfgas.. | 2544.].1,3

040

. 322

402,

12,31,

L4

HWGor298....... /24 Btn.| ¢ | S—— Nm'/24 Stém
AR D Nm*/h .
e = Keettout N9 N /24
o — Nme/h | Keeistout -t P | _

“Belostyng et Nt kg h . Nm?/Nom.-Vol, h

Anclysen: CO, | CaMa | O, co H, CH, Ny | C-Z | Ny-F | Utergewicn

Syg 1. — O¢d 137,3 148,7 0'} ‘!4 ..... ‘ ...... 6.2 ..... e

* Gesamt-Inerte (ldcolgc;) 13-° ..........

H:CO Im Restgas ... 20 3%

Hg: CO .lm Sygas 1!30. AAAAAA

.0l

Verbraudh von He: CO 1'23

Kontraktion nach Menge

”

w Ng

- €O;

Durchsch 'mnd:. Kontraktion

. ‘IOCO_
umgeseir .. TAea3___
verﬁas;igr b T 43:3_..._. '

*/CO-+H,

iy Y S

" Verfi-Grod A 59,2

- e P 3943

T CHi ¥ CaHa L 260 Q T e

P

Flissige Prod, ' ,,””__v_.;‘:,r,_.§§:§
Gasol L 8,0......
- Gesamt-Produkt ...
Sywasser ] 9383

2 o

.......... A07,2

: Produktq— : Gesamtprodukt
“Parafiingatsch ... KG T e % | 5Bl o eC
.. Ol-Kond " %o — 100 e o
A.-K. Benzin — 200° .. o %
' FlGssige Prod. — 320° %/o
" Sywasser Oma Yol.%ie
—200°........... $200-820° «...........
Aushoute R )

i
”

s

] -

DVA/ 3000 0. 20283 G/o3be

Bemerkungen: gpon enthalt =it NaOH gefillten maonkontm
o 2.. Verauehaabscmtt xreialaut 103.1



»3!@\.* H , t K B " . h,” : : of
y - . .- JOTY U, - P - SVUS S P .. o - -
52 L« m e txm; I 2000 N0 2 bl
A - . . L ” . L i . - * N
.N_h%um ..... : ] S PR D ;
e i
- S 10 L
H : sl N -
W - -4 - - . - ...vA“, A e - B ) .
¢ B! ! !
— 4 S L
. “ - - . i ) . [
- s - . - . atad - |,. havs e - 71 - N v - -
i , K ORI NP B } . W. 17
N N o », B m » N
- S~ e i - N . o i %
TR N R R T T RIS R S i - Seuny At A N B e 1
—_— T~ =T . o - [
L i o : v : i _
_ : . N N — Qﬂ
! 3:\ o) %i-~- -
: Q ST S N D | 7 TR = N
; ; : : ; i 9
. ; : . i o
- - - . S r Bk & - Rt o = =1 L - ‘ ‘‘‘‘‘‘‘
: 0 D I o i
L v L/ " : N
7...”\. .\\\1 < Q b .”*N - HN NN SO (N SIS A o Lob — R A
h 1 e : i Pl ;




RUE’MW Aktiengesellschaft Obh.=Holten, den 1l. September 1940.
Oberhausen-Holten - . .
’ ROH.ADt.DVA. Hr./Wg.~

:m- : '.’.Mv n Ge

Horxn Divektor Dr. HEagenann.,.

In dor Anlage befindet sich eino Zusammenrstellung der
bisher in unaserer Anlage durchgeflihrten Versuche mit Eisen~
kontakxten. Herr Pfetsing, der in der Hauptsache die Eisen-
versuche durchgefiihrt hat und in Kirge sum Zilitixdienst
eingescgen wird, hat hierin seine allgemeinen Beobechtungen
niedorgesclirieben. Cbtwohl s.Zt. die Angahl der durchgefihrten
Versuche noch gering ist und sich vielleicht im Laufe weitersy
Versuche noch neus Gesichtspunkte ergeden, so erscheint es
dogh swecknlidig, die-bisher-gemachten-Erfahwungen-als-leit-—
fiden fir waitere Versuche festsuhalten.

Ddr.s H.

A B0 ¥ 10 0. 20002 Gore DUI’ChSd'\riFT



Ruhrchemie Aktiengeselischaft Obn.-Holten, den 1l. Septemder 1940

\ Oberhausen-Holten m.Abt.mL. P‘./"-
. e
ine fiber die dis Versuche

Bisher wurden in der Druomrsuchunlago 6 Versuche mit
Eisenkontakten verschiedensr Zusammenseétsung und verschiedensy
Herstellungsweisen durchgefuhrt. Bei diesen Versuchsn seichneten
sich gewisse GesestsnlBigkeiten adb, deren weitere Vexrfolgung als
Ieitlinien von Interesse erscheint. illerdings erlsubt die Ver-

, -mwn der Versuche noch keine destimmten Aussagen.
Trotzdem 801l im folgenden der Versuch gemaecht werden, das, was
sich disher andeutete, mach einheitlichen Gesichtspunkten su
ordnen und gewisse Regeln abzuleiten. Es seien daher in der
Hmzpmohn tolgondo)tmkto hersusgentellt:

1.) Gogenmnretonung der disherigen Ergebnisse.
2.) Prage der Vorreduktion.

~3.) Eieselgurgehalt. und Ereislauf.. e

4.) Zusammengetsung und Oloﬁ.ngohalt der Produkte.

.1.) Tafel 1 seigt dle wichtigaten Daten der bisher durchgefuhrten
Versuche mit Eisenkontalten, wobei einige i:ontakte noch unter
verschiedenen Versuchsbedingungen betrieben mu-den. Die bisher-
ginatigsten Ergetnisme kommten mit dem mit XOH geﬁllten unter
Abschn, -6 nng-mhrton Fontakt ersielt werden. -

2.) Von den engeflirrten Xontaekten wurden 2 unreduziert eingefiillt;
mit beiden konnten keine eindeutigen Resultate erzielt werden.
Der_ersts, ein Fillungskontakt mit 100.Fe,-30 Ca, -5 Cu -(Absohn.l)
wurde naoh Angsbe des Forsohungslabors folgendermaSen angefahrens
Ereislauf 1 <« 2,8, SYassergas, 2,7 atll, innerhald 30 Stdnm.. auf
250 % aufgeheist. Der zweite unredusierte Kontakt war oin
Luxnssse-Kontakt gleicher Zusammennetzung wie der der Q—Hulm'g.
Das Anfahren ging derart vor sich, da8 der Kontakt bei 170 °0
mit Vassergas im geradsn Durchgang bei rd. 2,5 facher Belastung
in Eetriedb genommen wurdes. Die Temperstur wurde dann in 32 Be-
triebsstunden asuf 245 %0 ernsnt. Tach 6-stilndigen Fehren bei

-2-
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Ruhrchemie Aktiengeselischafi - 2 =
" Oberhausen-Holten

bei 245 °C wmrde er suf einen Ireisisuf 1 ¢ 1,5 gebrmcht -
und hisrmit wisder 6 Stdn. betrisben. Denn wurde bei gleichem
_Kreislsuf die Temperatur suf 230 °C erniedrigt und der Dyuck
innerhald 1 Stunds auf 20 atii erhfhi. Der Kontakt komte in
der anschlisBenden Betriedoseit swar ungefihr die Ergebnisse
der 4, TMllung (red. Luxmasse-Eontakt) erreichsn, die Betriebs-
teaperatur lag jedoch mit 273 °C suSerordentlich hoch.

- Die Ergebnisse dieser beidsn Versuche diirfen jedoch 1in
beiner Yeise ein Grund dAaflyr sein, einen unredusierten Xontakt
nicht mehr einsufiillen., Es wiire vielleicht ein Feg szur Hedulk-
#1cn des Zontaktes in Ofen dadurch gegeben, daS dei einem
(s.2t%.) normalen Kreislsuf von 1 ¢ 2,5 der Ofen auf S0 = 60 ¥
CO « H,-Unsats drucklos mit Wassergas angefmhren wird. Bei
Bachlassen des Uxsatses mtiSte dann, ohme Verinderung der Tem-
peratur, der Druck stufenweise erhiht werden, wobei der Umsats
wonr 50 = 60 £ danr wahvscheinlioch wieder gehalten werden Xann.
Erst nach Erreichung des Petriedsdruckes kann dann die Tempe-
Tatur weiter gesteigert werden.

3e¢) Bei der Betrachtung des Kieaslgurgehaltes, der HShe des Xreip=-
. 1sufes und des Verdruuchsverhiiltnisess ergidt sich ein sehr .
aufschlubreiches Eild. So konnte in sller Féllen festgestellt
werden, da8 ein hSherer noselsurgehalt des Kontaktes, sowie
oin htherer EKreislaunf, dosw. oin Kreislasuf {lberhaupt, stets
ein hbheres Verbdrauchsverhiiltnis mit sich brachten. Diese
Erscheinung ist fir die Aufarbeitung des Vassergases auSer-
“ordentlter wichtipg. U orstons inoturiy 6186 hokhe Aufartel~ "
tung ou erzielen ist es Vorsussetsung, ein dem H2 3 CO=Ver-
hiltnis im Vassergas angenihertes Verbrauchsverhfiltnis su
“ersielen; ebensc t¥irfft dieses fUr den Zwelstufenbetried mit
EfsenkontaktZ“Will man anderseits als Katalysator in der
sweiten Stufe einsn Zobalt-Xontakt verwenden, o mg, un ein
entaprechendes, fir den Co = Kontakt geeignetes, 32 3 CCuVer-
hiiltnis in Sygas II su erhalten, das Verbrauchsverhfiltnis in'
der ersten Stufe, jo nech H¥he der Aufarbeitung und dem
82 [ cp-Verﬂltnia in Vged, verschieden sein. Es muf, bei den
verschiedenen Hy s CO-Verhilltnissen im ¥ges Jewsils die aus
der Kurve D,V.A. Nr. 69 (Bericht {iber die ideald Gasaufare
beitung bei der Bensinsynthese vom 23.4.40)ersichtliche Menge

- 3 -
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Ruhrchemie Aktiengesellschoft . - 3 -
° Qberhausen-Holten

Benge 002, besogen auf das im ¥gas vorhandeme 00O, in der eraten
Stufe gedildet werden, um das fir die mweits Stufe geeignete Gas
sa erhalten.
1iegt 5.B. ein ¥gas mit 39.01. comu,ss‘yz (8, + GO m
1,28) vor, s0 nud nach der Xurve dle Q0p~Blldung 24 % vom. ein-
gesetsten CO betragen. MOMOOonzcmuman
die 00y~Bildung daxm 28,7 % vom ungesetsten COj das sich hierbei
sinstellends Verbrauchsverhiiltnis betriigt 1,08, das Rz 2 CO =
Verhiltnis im Sygas/dsmm 1,96. Es muS also in der ersten Stufe
1.) eine Umsetzung derart vorgehsn, da8 eins Verfltissigurg
unter Beibehaltung der in der Xurve angegedenen 002 -
und dexentsprechend such Hzomlm.bosogon auf dap
hierfir umgesetste CO erzielt wird, )
. 2.) dariiber hineus eine Konvertierurg stattfinden, die ein »
Restzgas von einem Hz gt CO=Verhilltnis 2 § 1 liefert.
Unter der Annahms, daf dei einem Eisenkontakt primiir die

Reaktion
(o1} ’25_.2 - cnz * nzo
eingehalten wird, und darm erst das hierbei Jebildete Wassmer
mit dem CO su CO, + H, konvertiert, mu8 die Berihrungsmdglich-
keit des Vasser-CO=Gemisches nmit dem Fe des Kontaktes gesteuert.
vcrd‘n. um ein beliediges Vorbrauohsvermtnin ersielen zu
k&m. Als Steusrmiglichkeiten seien tolsondo angeﬂihﬂ:
1.) Vexrschiedens Kieselgurgehslte des Kontaktes,
2.) Xreislauf in verschiedener Hthe, - :
3.) Ofeniltinge.
Bisher kounten folgende Beobachtungen gemacht werden, die die
-angegebensn-Punkis-bestiitigen: :
: 1.) Wie Tafel 1 zeigt, konnte mit steigendem Kieselgure
gehslt des Eontaktaes eine ..rh&tmng des Verbrauchse
e 'vormtmaae ‘ersielt werden. - -
2.) Durch ErhShung des Kreislaufes stleg das Vere
brauchsverhiiltnis ebenfalls an.(Tafel 1)
3.) Der im Labor, d.h. im kursen Ofem betriebene Kone
takt seigte bei gleichem Xreislauf und auch .
gleiachen Umsatz nach Angaben des F.L. ein hiheres
VerbrauchsverhBltnis. Es ist hier die Berithrungse
ngliohkeit des CO—EZO-Gomisohos nit dem Fe mioht

-4-
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Ruhrghemis Akttengesellschch -~ 4 -
Oberhausen-Holten

nioht 90 grof wis in dem liingeren, baldtecimischen
Yexsuchsofen. .
4.) Bei den disher durchgefihrten Versuchen konnten durch Yerindsrung
des Kreislaufes nur gans geringe Versohiebungen in dex Siedelage
festgestellt werden. Yihrend der Kontekt mmmmmut
KOH gefullte Xontakt des Y.L: ein sedr paraffinveiches Produkt
braochten, sind uo Siedslagen der Produkte aus den andersn bisher
“durohgefihxten Versuchen sienlich gleich. Erwihnenswert ist nooh,
da8 in disher allen Versuchen dexr littelSlanteil im Produkt im
£ 23 % betrug. Selbst bei der Fahrweise von “unten nsoh oben,®
die mit dem Luxmesae-~Xontakt durchgefiihrt wurde, wobei ein sehr
leichtes Produkt entstand, bdetrug der MittelUlanteil kaum mehr.
(Vergl.nsohstehende Tabelle,)

~ 200° 200-320° Y320° v:n.g (lefine Xrulf,

00'.’ Cew, G.'.’ w
P et eni o Y 31,7 20,7 46,3 = == 141,9
oeoerntekt 42,0 22,2 B 46 38 e
43,6 21,4 31,8 61 47 1+ 2,9
Tamten ne obens S1e8 22,8 20,6 63 46 1428
PH1lungskontaks : '
PAllungokontakt 40,7 21,2 34,7 TT %5 1+ 2,4
IacH genllt 43,5 23,0 S n,2 76 73 1+3.1
m'lnngakohw o -
deo P.L. mit “28.5 21,2 47,7 T4 73 12,7

XO0H gefHllt.

. Einpe Erhthung des Xreislaufes brachte aber bisher in jedem
wwammm«am*ﬁmmr—
einen Anstieg des Olefingehrltes im Produkt.

Die schlechthin als Olefine bezsichneten Destandteile

4m Produkt bei Eisenkontakten bestehen nach dem, was vermutet
wexrden kann, zu einem gewissen Teil aus ssusrstofthaltigen Pro=-
dukten. Es darf daher wohl mit Bestimmtheit angenommen werden,
dafl die Grinde fir dle erhlhte Bndung dleser Produkte bei Etsen-
kontakten folgende sind:

1.) Der erhbhte CO = Gehalt bel Eetried mit Wgas.,

AIS B0 T 40 O, 008 Gmorre Durchsdhrift



Ruhrghemie Aktiengesellschaft. - 5 -
Oberhausen-Holten

2.) Dexr hihere Synthesedwuok
und 3.) 1st vielleiaht auch die erhhte 00,=Bildung bei
Fe~Kontakten mit der Hildung diessr mtofﬂ:ﬂ.ﬁm
Produkts ir Einklang su bringen.

)

A/S B0 T 40 O, Y0 emorez Durchschrift
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R éi Akti llschaft ,
uho:ch e ) e';g'ese sc AMS. DVA
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1.) Ringef¥llt war ein redusierter, Vom der Lurgi hergestellier

Kontakt von folgender Zusazmensetsungs

100 Te, 4 Ou, 5 41, 120 Xgr.
Dey Ofen wurde h'nwwx:l.smm.'o-
bei die Temperatur irmerhald 24 Stdn. auf 240° gedraeht wurde.

2.) Yerwwshsergednigse.

A/B 0000 VI. 39

Bes 240° wurde ein GO + H,- Ussats von 55 £ erreiens. Dureh

- vaiteres Steigern dsr Tesperatur (mmeh 2 Tagen) bis auf 257°
komate der GO + H,- Ussats anf xd. 68 £ erhohs werden. Pei dte-
mmm-mzaamommunmumn :
einen mittleren CO ¢ Hy~ Umsats von 63 %, MOOQI!z-Vom{h-
-sigungsgrad-detrug-59-£: (Vergl. deiliegenden Prod.-Paricht
vom 14.~27. 2. 40). Des sieh hierbei einstellende Varbdrauche-
Verhiltnmis H, : 00 war, mit 1 : 1,18 in §, nieht ungtinstig.
Die Awsdeute lag bei 101 g fl1. Prod./ms’ Nutsgas; als Durch-
sehlagsgasol komnten 16 3/-3 Fatsges exhalten wexrden,

Die Ingleranalyse 1ieS ein ia Lsufe der Betriedeseit allmih-
iiches Abdfallen des Paraffinanteils und ein Ansteigen des Bem-
uuommhcc-ntmmzkm”hm. der Anteil an Mit-
48131 hlied komstant. )

[ o «
des Kontaktes '
- 200° 29,4 Gew. £ 31,7 Gew. % 34,7
‘= -320° 28,5 * £ 20,7 * « 19,9’
oberh. 320° 50,86 * £ 46,3 * « 42,4

Vihrend der oben erwihntem Zeit von 13 Tegen konnte ein lang-
sames Abfallen von Umsats und VerfllUssigungsgrad beobsgchtet
werden. (Vergl. Kurve IVA Hr. 74). Diese Erscheimung wurde nooh
beglinetigt durch einen 24 stiindigen Stilletand der nach 13 Te
&en dureh einen Kompressorschaden verursacht wurde. Each dem
u,ol.nnt-hrcla konnten Umsats und VerflUssigungagrad des o‘b:l;cqn
-2 - -

Durchsdhrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft

Oberhausen-Holten

3.)

A5 200000 VI, 39

Absehnitics nisht widder ariviechs werden. Der in den § an~
sehlisfendon Betrishetagen bed 257° im § erretedte 0O + No-
Unsats betrug mmr moeh 63, der Verflfissigurngsgrad 55 £. (Prod.-
Beriekt vom 2.-7. 3. 40). Die Augbeute an f1. Prod. ging dem-
entaprechond suf 95,4 g/Me’ Pusrgas surtick.
mmuw.mmmwmom
guten, danm jedoch stetig abfallenden Verflfssigungsgrad ex-
reiskte, wodureh eime miekt sllsulange Lebenddsuer des Xontak-
tes gegeden ist. Kbenfalls konnte festgestells werden, das.einm
Betrisbestilistand sieh snf die Lebensdsuer sehr ungimstig sus—
wirkte. Die anfinglieh ersielte Awsbente vom 100,S g f1. Prod./
) o die fur den 2 Stufembetried reshmeriseh 139 g f1.
Prod. Futsgas betragen wiivde, (Vorewsgesetst: in der swei-
ten Stufe gleiches Verbraushaverhiiltnis sowie gleicher prakti.
GO~ Verfltissigungsgrad und vollstindige OO~ Amfarbeitung), ist
fir einem Eisenkomtaks hosh., .

Durc‘hsd'lri{i
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Resta 244 Nmt /28 B
- Nm?®/h
 Krelslouf, 280 Nm®
Krelslouf 131,93
Nem? rkgh ... N 09 Z..... Nm*/Norm.-Vol, h
cO Hy CH, N, Cc-Z Ni-F Usergowicee -
37,4.1-48,7]|.. Q9,3 5.5 ...... 7% N
’ o] 2B 48 121 .34,2]..3,0.].12,4 1237
....... Xrplf.GCas | . 19,9 0,4} 0,1 27.5 .39,9|..2,3 9,9 9.8
Gesamr-lncm (Idealgas)..... 23, "_ ktion nach Meng e
) Hg:CO im Sygas " w N3 = % - *s
. HyCO im R 6 em W €Oyl - oI
Verbrauch von H,: CO 1'” ....... Durchschnittliche Kon 50,5 e

umgeseatzt
. ~verflissigr
T Vefl-Grad AT T T
P. .

cor o”

CH.4 + CmHan

Umsotz I ,

""Produkte

... bezogen auf CO -

Gescmtpmﬁukf ‘

Paraffingat: [ S oy SB e °C

Oi-Kondensat - - —100° oot s

A.-K. Benzin ! — 200° .. ... meey ®lo

Flﬁssigg_ Prod, e g, et s 106°% — 320%................. °fo

Sywasser X fiss. Produkte Olefine Vel e
B R —— —200°............. 200 320° ... ..

Ausbeute )

Flissige Prod. 86,5. BEKS /N Sygos .. 3008%. g Nm? Nutzgas...... 9/Nm? Idealgas

Gasol P S OV vr e e a e " ' v

G Produkt . ” 1 e M e . ”

Sywosser -+ ISR 69’.5 ..... v bo e e . o

Bemerkungen: )
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i
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Dw&vouudtunlug' ' Produktionsbericht vom..2e=Te #e 9. 1040

Krorterns 506 o
Kretstouf .28 273

N tkgh ... 09 TR Nm*/Norm.-Vol. h

Oy Co . H, CH, N, Cc-z Ng-F | tsergowiche

0:0. BBe3 (4846 10,3 | 6,3 )| = 16,28 :

" Rosigas wommm 26.3:1 0,710 P34 135,0 13,0 13,5 [1,1222,44] |
- EralLaG0n. (17,5 { 0:4..10,0. 80,2 |62,5 1,8 | 8,6 |1,06] 8,52 ~

Gesami-Inorte (ldﬂllﬂcs)vvlts.’-}....:.,....'lo Kontruk;!on nach Mengs... Yer |

H;:CO im Sygos 1’27 ..... . w  w Ng - ‘5.1 .
"H;CO im Restgos- ‘1949 - ” ~ CO; = e
__Verbrouch ven H,:CO L 1ed3 . Durchschnittliche Kontroktion $223 o

. *nco ey . _*CO+H,
.._..6..9.!.6__._ 60" 63.2

"CHii+ CuHn .. 209 - co;.. 3203 bezogen auf CO-Umsatz .
“Produkte . T T e Gesamtprodukt

- Paraffingatsch - Tt - [ L SB ..
" Ul-Kond t . Ties g ereere e oo . —100° ...

A-K Benzin o e, e 4 ......... e e % — 200°

.__ﬂﬁssiae-l}md - 10044 3202 oie
~ Sywosser - ... : Oléfine © Vol. °%
' ' —200°.0....... :200-320° ............

Y . A“sb°m°., [ PR S - -
Fliissige Prod. g/Nm?® Id
Gasol W e " "

. : -
Gesamt-Prodykt e T " .
Sywasser - po o reesmeenreseeieeeieenas " ”

-Bemerkungen: - -

DVA 3000.0, 20831 oz ..




ww gZ

i I i

¥xL63 EV

B
i

IR DUNSINE WS T A

el L B




| [
tR¢h ie Aktiengesellschaft
i 1 m'}z)]n:hnumn-zghen 0“.-801‘0‘, den 10, Juld 1940,

Fotiz sum Versuohsberiocht vom 26. Juni 1940.
¥ossergasversuch am Eisenkontakt des Forsch labors.
— - ~{ Ofen-11, S, Pillung. )

Yersuohsabsohnitt V (gerader Durchgang) gibt hinsichtlich

derx Gasanra.tbcifnng ein eindeutiges und alg charakteristisch
ansunehrendes Bild. Hinsichtlich dex Zusammensetzung der
Produkte bleibt die Prage offen, ob bereits Slittigung des
Kontaktes eingetreten war (da dieser beim Umban  betriichtlich
Paraffin verloren hatte.) Allerdings wurde auch bei dem ersten
Versuoch mit F.L.-Kontakt ( 3. Flillung) btei geradem Durohgang
unerwarteterweise eipn sehr leiochtes Produkt erhalten, sodas
sich, 4im Zusammenhang mit nooh anderen Beobachtungen, die
Frage erhedt, obd die Rohrllinge hier eine Rolle spielt.

—Jersuchsabsohnitt VI—s(Fiederholung des Kreislaufes 1 5 3)
Auffallend ist der niedrige GO-Verfl{issingu:ngagrad, die
hohe Gasolausbesute und der leichte Charakter des Produktes.
Dieser Versuchsabschnitt 1st offémbar nicht charakteristisoh
und bei der Beurteilung auBer Betracht zu lassen, da u.a.
eine Séittigung des Kontaktes noch nicht eingetreten war.

géz. Ba hr,

Durchschrift

A5 200000 V1. 39 ¢



Ruh;rche,mle Aktiengesellschaft Oth.-Holten, dem 26. Jumi 1940.

‘i Oberhausen.-Holten

ROE. ABS.DVA. PZ.Ng.~

Druskversushsanlage.

Herza Professcr Kar $inm.

A/5 200000 V1. 39

1. nu-mtn:onmaoo°ua&nmmxum

2,5 mn Jadenkorakontakt mit der Zusammensetsung: 100 e,

% Cu, 10 Xgr. Der Versuch wurde insgesant 49 Tage detrieden,
wobei versohisdeme, unten noch su besprechends Versuchsbe-
dingungen gewiihlt wurden.

-2+ Versuchsergebnisee, —————

Der Ofen wurde bei normaler Belastung (13 Na3/h) mit Yasser-
£a0 im Kreislamf 1 3 1,5 in Betrisd genommen, wobei sich
das Lufheisen so vollsog, 4aB maoh 7 Stin, eine Temperatur
von 150 © erreichs, von hier ad damn eime Staigerung wm

4 © je Stae., bis sur Ersielung einer 75 Sigen 00 ¢ H, =
Aufardeitung, vorgsnomsen wurde. i '

Bei der verhKltnismlifig niedrigen Temperatwr von 242 °
stellte -1ohnomunco+n2-mum73¢m.

jedoch nur unter sohneller Temperaturerhhung (in 3 Tagen

bis auf 250 ) gehalten werden konnte. Bei dieser Tempers-
tur dlish der Umsats damn tber 6 Tage ungefiihr konstant
and betrug im EHittel (vergl.anliegends Tebdells D.V.A. ¥r.70
Spalte I) 73 %. Hierbei stellte sich ein CO + Hy~Verfl.-Gred |
von 54 £ ein, wodei die Eethandildung,suf dem CO + BZ-U-Q‘::'
besogen, nit 14 £ niedrig war. Das Verbreuchsverhiiltnis
nz s CO von 0,98 war nicht sehr giinatig. Die Ausdeuts an
fltiasigen Produkten de wihrend des ersten Absohnities
104 g, an Gasol 6 g Je Butsgas. ‘
Nach diesen 6 Tagen seigte sich dann adber ein starkes
Hachlassen des Kontaktes, scdsS die Temperatur suf 252°

: ~22hShe

Durchschrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten .

ekt werdon muSte, un Mher e¢ine Zeit vom 8 Tagea einen
um000l,-h.nm7oﬂucmlfu. Dadei seigte
sich sehen (vergl.Spalte II) win Abfall des Verflitissigungs-
grades suf RN £, die Nethandiléung stieg anf 16 X 4o wmge-
MOOOI’.& h.l’ s CO=Yexrdranchsverhfiltais lag wa-
verinders bei 0,99, die Awsdeute war mit 87 g fltiesigmPredukten
NS.Scmn:oh’mom surliskgegangen.
Die Sledelage der Produkte gad im deiden Adschnitten ein ein-~
hoitliches Bild, ebenso darf der Gedalt an Schwefslsiurelle-
lichen in boiden Filileam als prektisch unverinders deseichned
werden.
Bashden nvn unter diesea Versuchsbedingungen himsishtlich der
Casunsetsung und Produktendildung eine lingere Xonstans ersiels
"ar, warde 4ieser Adsohnitt abgesohlossenm und der Ireislant suf
1 3 3 erhtht (Spalte III). Dadei wurde dann, um den wrspring-
umco»n,-mumniuom“mm. -d4e Tempers~
tuar auf a»ms. wobel &ie Nethandbildung sochwach vom 16,1
—auf- 18,5 % anstisg. Es-stellte-sich-mit -Exhthung -des Xreislaufes
sofort eine Verbessermig dss B, 8 CO=VYerbramchsverhiltnisses,
mmx.unntm-muq ein. Die Ausdeute lag mis
97,5 § fltise.Prod./Nn’ Natsgas wieder wesentlich hiher, die
Gasoldildung war mit 7 g je Xm’ Nutsgas prakiisch wmverlinders.
Das Produkt seigte die gleiche Siedelsge wie bei dem Xreislsuf
1 11,5, der Gehalt an Schwefelslurellslichem war mit 61 Yol.$
im Bensin und 47 Vol.% im nmm wesentlich hiher.
Usn eine Erhfhung der Produktion an hocholefinem MittelUl su
erhalten, wurde der Ofen im Anschlus an diesen Versucheab-
sohnitt mit gleichem Kreislauf von “unten nach oben” gefahren.
Bedingt durch die unverinderte ZTemperstur und den unveriinderten
Kreislauf ergab sich hinsichtlich der Casussetsung dss gleiohe
3114 wie im vorigen Versuchsstechnitt. Das Gesamtprodukt wurde
Jedooch dedeutend leichter, chne da8 hierdei eine ExrhShung des
Olanfalls su verseichnen war; der Gehalt an SchwefelsSiurelSs-
lichemw war im Bensin, sowie im U1 gegenfiber dem letsten VYer-
suchsabsohnitt unverindert. Die Ausbsute an nﬂ--.m
war, bodtn‘t durch die erhlhte maw leichtex !.‘ohlmor-
stoffe mit 73 l/‘lj Eutsgas sehr niedrig, wogegen die Gasol-
ausbeute mit 22,8 g/¥a’ Nutsges (6,3 g hiervon als durohge-
schlagenes Carbotoxgascl destimat) sehr etark angestiegen war.

‘3-

A/5 200000 VI. 39 Durchsdhrift



Ruhrchemie Aktiengesellschaft
Oberhousen-Holten

Hosh Boendigung dieses Versushsadeekmittes wurde dor Ofenm -
el gleicher Temperstur im geraden Durehgang betrieden. Dadei
-«nuuam.mnmzmwon,dmm-sf
uad gisichbleibentdsr Nethanbiléung ¢ix sshr unginstiges )

Ep 3 OO-Verirsuchaverhiltais vom 0,89 ( -Stalte V) ein.
Dle Ammdeute lag =it 69,5 g f1Use.Prod. Futsgas und 21 ¢

Futsgas in Vergleieh sur Ausbeute dei der Fahrweise
voR uRten 3ash oden unverinders. Edenfalls war in der Siede~
lage &er Produkte kaus eine Inderung su verseichnem, wogegen
die Gedalte am SehwefelsRurellslichem mit 52 Vol.f im Bemsin
wnd 30 Vol.£ im Nittel3l sich dsu Zaklen, 4ie¢ bei dem Kyreis-
lanf 1 3 1,5 erzeicht wurden, anglichen.

AdgehlieSend sollte damn festgestellt werden, od dureh eine
¥iederholung des Kreislsufes 1 s 3 die unter Spalte III ange-
fahrten Exgednisse destiglich der Gasumsetsung sowie der Aus-
beute wieder erhaltsn werden konnten. s stellte sich hierdei
MohMOOoWﬁ ein, der Jedoch mit 70 £ noch
wa 3 £ nfedriger lag, als dsr urspriinglich bei diesem Kreis-

_lsuf ersielte. Die Nethanbildung lag mit 20,7 %. besogen-aufl
CO ¢ xz-lh..tt nicht wesentlioh fiber der dei IXX orhlm
Vergasung . Das ginstige Hy 1 CO-Verdrauchaverhiiltnis von 1,15

--stellte sich sofort wisder ein. Die Ausbeute stieg allmiinlich -
an und betrug ia Nittel dieses Versuchsadschnittes 92 g fifiss.
Prod./a’ Wutsgas, die Gasoldildung 24,4 §/Em> Fatsgas, hier-
von waren 7,5 g Carbotoxgssol.

Die bei den Ulamalysen der einselnen Versuchstags des letsten

Absehnittes gefundensen Werte, sowie der tigliche Produktenan~
fall lieSen darsuf schlieSen, daS sich such besliglich der Aus-

Wﬁtﬁt‘r‘h‘ttmm Verhkltnisse
sllmkhlich wieder einstellen wiirden. Der Ofen mmSte jedoch,
devor dieser Zustand erreiocht nrd.. schon mach ¢ Tagen abge-
‘stellt und entleert nrdon. da der inswischen vom roraem;.
dadbor fexrtiggestellts l‘ulnmkonhkt eingefillt wexrden sollte.

3. Zusammenfassend ergidt sich folgendes Bild:

Dexr Ofen seigte anfnglich bei einem Kreisleuf von 1 s 1,5
infolge seiner niedrigen Reaktionstemperatur, bei normalem
Ussets ¢inen guten, jedoch langssm abfallenden Verfltssigungs-
grad ; parallel hiersu verlief die Ausbeute. Die Temperatur-
erhihung, die dann sur Aufrechterhaltung eines 70 Xigen Um~

—‘—

A/6 200000 VL. 39 Durchschrift



Ruhrchemie Aktiengeselischaft - 4 =
Oberhausen-Hollen

Unsatses erforderlich wurde, dewirkts ein weiteres Adfallem
des Verfltissigungsgredes. Die Ausheuts fiel mash 12 Retriede~
tagen stark ab.

Dureh ErhShung des Kreislsufes und gleiahseitiger Temperatur-
erhBaung um 1° xonnteneine gringe Xrhlhung der Amfarbeitung,
sowie ein glnstigeres nz s 00 = Verbdraushsverhiiltinis ersiels
werden, der Yerflissigungsgrad fiel dabei wenig abd. Gleich~
utm bewirkte die Erhlhung des xroilhntu ein starkes An-
steigen der Ausdeuts. Ebenfalls waren Umsats und Verfltssi-
gungsgrad ded glsichbleidender Temperetur bis sum Versuchsende
praktisch konstant.

In geraden Durchgang wurdsn bei gleichgehsl tener Temperatur
ein geringerer Umsats und ein sehr ungtinstiges Verdrauchsver-
hNltnis ersiels. Die Vergasung blsid dadei unveriindert. Dis
Ausbsute en fllss. Produkten war bei diesem Versuch nicht klar
su erkemnen, da er im AnschluS an den Versuch ait der Pahrveise
von unten nsch oben stattfand, wobei offensichtlich eins starke
-Yersohistung -der-Aufsittigungsverhiil tnisse-im Kontakt vor sich
ging. Tis Fahrweise von unten nach odben brauchte besliglich der
Casunsstsung keinsrlei Veriinderung. Es eatstand ein leichtes
Produkt, die Sasolausbdeuts wurds sshr hoeh. e - :
Der Xreislauf 1 s 3 brachte im Vergleich sum Kreislsuf 1 t 1,5
keine indeyung in der Siedelage des Produktes, der Gehalt an
Schwefelsliurellslichem konnte hierbei Jedooch im Bensin sowle
im KittelSl um yund 15 £ erhtht werden. '

Es ut somit ersiohtlich, dasS beim vorliegenden Versuch eine
mm des Kreislaufes in jedem Palle von ginatigem Einfius
war. Bei dem 5.2t. laufenden Versuch 80ll u.s., sowelt dies Im
Rahoen der vorhandenen Einrichturg m3glich ist, festgestellt
werden, welches Kreislaufverhiltnis sioh fir den Botriob nit
Eisenkontakt am giinstigsten lmirkt.

-/
i
e
£,
w. 8 A. ['] f" L
fo-1f
Hg. —
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bm&vonuduanlngo Produktionsbericht vom hi Rty . 1949
) PSS L S ' Botricbsstunden ......... AR = R
Fillung: . ’. Gosdruck . m.ﬂ - ot
QR&-Fe-Inholt. kg T Tempom'ur 39.7 - ‘oib 250 C = 251.9
& W-Gos -3R3 . Nme Restgos 153 . Nm?
e 4080 T o - e ceer Bl e N
» eetrees aasmean v Kreislaufgas ............. ... 480 .. Nm?®
- 13,0 Nm?*ih Kreislauvf .. e 1 31;5 ,,,,,
“Belastung....... ..ooooee: - . Nm® Ikg,h . 2e02 ... . Nm*:Norm.-Vol.h
Anglysen: COy CmHn O, co Hy CH, N, c-z N;-F ' Utergewicht
Sygas ... e ...6.3 - 0.1 .”’6 ‘9.6 0.3 5.1 - 4’ £ § SUSTI
ReSIGES wrverrrrennes 3692|065} Opl | 2243598 | 498 |ACe2 | 124 | 9. . .. ..
Erelfges ... 27,2 | 02 | .01 | 28,8|4484€.| 242..| 659 | 212 2,78 .- .. ...

Flussnge Prod
Gasol

545 .

G t-inerte (Ideaclgas) .. b b 3% O Kontraktion nach Menge N2 UN
Hs:CO im Sygas - 1.29 . i'Krs‘lf\ . v w Ny 49..9 *
H:CO Im Restgos 2409 . 1,55 o COg e - N
Verbrauch von H=: CO O,Q e Durchsch che Kontr ’0,’ e
*%CO | *ieH, ¢eCO-+Hy,
umgesetzt S ﬂ O.z - e “03 73,.0 ........
NefiGsaigt A%:3 T TTTTTIMS T IR
Verfl.-Grad A L 2. T - 83,6 - %3,7........
P .. ,.M...Q .. e e

CH.4+ + CmHp <o 1@‘5 ....... CO. _.,35’1 bezogen auf CO-Umsotz
-Produkte - - - . . - Gesumfprodukt

_ Paraffingatsch oo KG e e LIS SB. . _eC
Ul-Kondensat ... *lo — 100° « e
A-K. Benzin - % — 200" . s %
Flossige Prod. oo e e 100°% — 3200 ... ... %
Sywos‘ser : me fliss. Produkte Olefine Vol. *'

. —200° ...........; 200-320° .............

Ausbeuto

g:Nm’ Idealgas

Gesomi-Produ'kf o

Sywasser WM v e

. Bemerkungen: * ofen 11 5- mm- Uauerm an Vamd. mw
. _ kontakt dss F.L.

g!;"’ Dex. anfco«r!lz-mnsu 13,6 %
2

50 24,5

. 1
DVA/T 3000 0. 20233 G/O b
e e RO

18,0 &

%




‘ Drudckversuchsanlage Produktionsbericht vom Be ® 3%eSe 100
Ofen-Nr, b & § Betriebistunden 8‘ - 408 -
F5llungs s, Gosdrud  ABeT . ot0
Co-Fe-Inhoit kg Temperatur 39.5-4]..5 otd 250 ‘Ce m
Sy-W-Gas m . Nm? Restgas - 17.’ Nm?

e - Te3 Nm?*/h
............... v Kreisloufgos "3 Nm3
v . 12’4 Nm> h Kreislauf s 1.‘
Belastung Nm® kg,h 1'“ Nm?® Norm.-Vol., h
Analysen: CO; | CmHa O, co Hy | cH | N, C-Z | Na-F | tirergewicht
Sygos - G.? .' 0.2 ”.2 ‘9" 0'3 ,.3 - 5:15
Restgos - ! 2 0.6 °Q1 u.s. 3‘.‘ "7 °.3 1.27 Lo.“
Krwlfle |70 (093 | Ogd (20,7 [ 43,9 248 | 766 (1,14 | To4)
Gesamt-Inerte {ldeclgas) . 12“ P Kontraktion nach Menge .- .o 4 ,.B'm
H::CO im Sygas 1.29 .’-.m. , N‘. R ‘ 9.2 ..... %
H:CO im Restgas 2982 .... 193 ~ " w COs broor S %
Verbrauch von H.: CO o.” . Durchschnittliche Kontraktion ‘705 ,,,,,,,,,,,,, °fo
*%CO *oH, %0CO+Hy
umgesetzt ”;1 ........ . &,2 .............................
verflissigtr 0000 ... ‘2’2. - . 30'4 . . 3’,5
VerRGrod A  ..5248.. R & S— P1e2
P 3948 -
CHos + CoHa oo 128 ... . CO:ivn 3569........ boiogen auvf €O -Umsatz
Produkte o Gesamtprodukt
Paroffingatsch ... ... kg - oy SB . oC
Ul-Kondensat .. | L - 100° /o
AK. Benzin s — 200° Y
Flassige Prod. coecoreniniiiiiis i, 100%a — 320°....oene %0
Sywasser kg = X fliss. Produkte Clefine Vol. ® !
: ¢ —200° . ;200 -320°
Ausbeute "
Flissige Prod. 7‘!‘ g/Nm? ﬁygus . 87'3 ...... g Nm?® Nutzgas. ....................... a/Nm? Idealgas
Gasol 0 "8 e - 5.5 .......
Gesamt-Produkt s L e,
Sywasser ... s’.l ...... " " T v
B?merkungen: Ofen 11 : thint m‘
k:{ betriedben.

_ Freislsuf 1 s 1,5 be1 252 °.
G e bes. suf CO + H, - Uzsats 16,1 ¥
. 0 | 15,1 £

DVA 3000 0. 2022 G/OTA®



Druckversuchsanlage Produktionsbericht vom 2o = 8Belle ,.1949‘,‘
Ofen:Nr. . n ’ Betriebsstunden ... 827 = 970 :
follung: - Ja e o] Gosdruce . BBeR ... a0 -
Co-Fe-Inhalt “ kg ' Tomperotur - SheT- - . atd 2B3 ..°C
Sy-W-Gos w ~«Nm? Restg ase - .NML
v e w " . "‘ Nm?/h
" recenrensamannan " Kreisloufgos ... “3 -------- Nm?
. o 2322 N Keeistauf__ % 3 2,8
Belastung............. eeeeennene ....Nm? /kg,h . 2oW3. .. ... ... .. Nm*iNorm.-Vol.,h
Anglysen: CO. CmHn O, co i . P CH, N; -C-Z N.-F Utergewicht
Sygas i | S8 ) = 1090 13847 148,31 0,3 | 6,3 | = (6391
Restgas ... 3054 | 053 10,0 13,0 23,8 752 13,2 1,16 {13,068 . .
mrsifzas (29,8 | 0,4 |01 23,0 3%,0 [ &,2 | 13,5 1,08 |211,3
Gesamt-Inerte (Ideclgas)---plq ........ Kontraktion nach Menge niz e LY
H.:CO im Sygas 1’” ‘m v w N7 520‘ e . %
H.CO im Restgas ... 1'37 ......... 1.” ’ e COa e O e LTS
Verbrouch von H.: CO 1’“ Durchschnitiliche Kontraktion ....0%%
- N K o, =
umgesatzt R ”.2 .....
. \ferﬂﬁssigv ........ 27 ’1. .....
Verfi..Grod A .34 -
A.;..::.,_...",. e e R e - i e _..:: -
- CHit + CmHa /%/CO: Jz?/; ---------- bezogen auf CO -Umsatz.
Produkte A Gesamtprodukt
Péramngarsch .kgv ..................... LN SB . .°C
Ul-Kondensat v e e G e —100° .. ... /o
A-K. Benzin ... ] e o' — 200 .. .. o/
Flissige Prod. ..o [ 1000 —320°. ... ... %
Sywasser ...l -kg =..-A.<~.--....‘..Xﬁuss. Produkte Olefine Vol. %o
| — 200° .. ;200-320° ..............
Aushug T e S, S S —— p———
Flossige Prod.
Gasol
Gesamt-Produkt e -
_Sywasser . .l . vioranncsn gy e ipt
- B"""""""""' Ofen 11 %, Pillung. Vessergas en vorred. Cisenw
kontoks doo Fil. = . -
Zreislauf 1 f;mzss ’ rahneimm"munmoh
ohn". ! .
| ) ' ! . . b.‘. .

'DVAN 300 0, 2083 GJOibe




OQ. - 12,9 %
ngo 20,7 %



,-.,Drudcver:udlsunlag_e ~— -1 Produktionsbericht vom - Fs = -13sbe- ?]?49‘

[ S—_—

Ofen-Nr. . n Betricbsstunden m-lm -
. Follung: ._s. e A Gcsdn;& 13,0 ............. ot ‘ . 3 .
_ Co-Felnhalt. . . ... kg e Tgm”m,w“‘__a'z__f_‘__ am;z.}“-c . e

”

™ . Krelslavf = ...+ . e» o
Belastung. ... ... ... e - Nm? rkgh 1‘“ e Nm?'Norm.-Vol., h
co Hs CH, N; C-z N.-F Ul"g"‘ﬁl‘
[32021.39,21. 546 .20,0(2,38 [ 9,87 . ...

Analysen:

Sygas - e
Restgas

Gesamt-inerte (Idecigas) ... 4 e @i .Komrakﬁon nach Menge . “.2 ............. LA
H.:CO im Sygas o " ‘ w Ne ‘3'0 BTN
H.CO im Réstgas ..o JeB2 L ._ w €O i
Verbrauch von H,: CO Ce89 | Durchschnitiche Kontraktion ........... . 44e8 e,

: o *hCO ] aH - *aCO+Hy
umges;tz' - a“ ....... .5643 ..................... 67 .9_ .......
verflissigr 7 433 25,7 e, 32,8

_Verfl-Grod A . ..A96...  ABeT . Mg

" w P _ ) 30T .

CHis +Cntn . 339D ... Co. . 386D beisgen auf CO-Umsatz

|
Produkte . - Gesamtprodukt
Parcffingatsch B T TITTITIOIUAUIN 7.1 . TSR L%, SB i °C
Ul-Kondensat .. 7. .. e s e O — 100° . %
g ‘ o - -
A-K. Benzi — ™ —Ofg 200 g !
-Flossige Prod. - ... ... . . o gy e e 100 % —.320° %o

Sywasser v kg =L X Rbss. Produkte Olefine Vol. °e
TR [SEa 111+ LINSSPRTE T, Yo Q1 1o Lum— -

Ausbeute .
Flgssige Prod. . &" g/Nm? Sygas 69!’ ...... g Nm3 Nutzgas

Gasol ABy2 .., ., A0 , -,

Gesamt-Produkt e o b e " B —— T

" Sywasser ROeT. ., e v e, L |

Semerkungen: Ofen 11 5. Flllung. W¥asperges anm vorred, Sisemm
. kontekt 483 F.X. - ' : .

" ‘DVAN 3000 0. 20883 Goche T i




CHy+ Des. auf GO + E, - n-uts 19,0 $-
002 ’ ) 19,5 £
llzo 13,7 ¢



Druckvarsuchsanlage ‘Produktionsboricht vom A3e = 1TeGe 1940
- Ofen-Nr.... . - -&Zm.i;,}"u},};‘..' 3083 f.‘.ﬁf.‘nn......__ -
Fillungs - - Gosdrude . ABe®. . o - .
Co-Fe-Inhalt ... .. RN kg Tempcrd'ur &1.7 . ... otd 253 *C
) T N * L r ~
‘*S,.W.ca;*': B 1k Nm#< 777 I Restges . T 7T 36 Nm? T
. . ‘,,. . . “ ,.7 Nmi/h
- - T iademne i Tirsarrensacsres '.,,- ;'_ Krehlqufgu: .............. IR u.. ......... Nm? -
. 31269 nmen Kreislouf . 178 2,9
Belastung ... coooveeriseieie e .. NM? (kg h ol2.. .. .. Nm3/Nerm.-Vol., h
Angiysen: CO; | CamHn O, . coO .| H,; CH, N, c-z N:-F | Liargewicht
Syges 6e6 | == | O0p (38,4 |49,2 ﬁ m'.-.isﬁ
© Restgos ..o s 0'5 ...... o’z m" nﬂo 2o oo N PR
68 (Ted.. . 13%,0].5¢% | 9,6
Gescml inerte (Ideclgus).ulz.“ o’ Kontrak nach Me:
H.:CO im Sygas 1’” "‘m p w Nz
H:CO im Restgas . 2:83 . 1.48 " o €O e -

Verbrouch von H.: CO Durchschnittliche Kontraktion
%iCO ) *H,
umgesetzt 76.12 “'9
verfilssigt ' ui A s . O - 7.
Verfl-Grad A ‘G; L. 5269
w o P A8
et e e N, S —em e e e e
. CHys3 + CmHa -o-oe 16‘5 CO: aﬁ‘a ........ bézogen avf CO-Umsotz T
| -Produkte - -——. - ' R Gesomstprodukt -~ -
Paraffingatsch  .occcooeveenn kG oo e P o, SB .............................. °C
Ul-Kondensat L e bo e e i, o/ — 100° . %o
. A.-K. Benzin ’ = . % — 200° ... .. ®/0 :
Fldssige Prod. ... 1000 — 320° = %
- Sywasser B Olefine “Vol. ®a
s = 200°............. :200-320° ... i
Ausbeute
-4 Fléssige Prod.
Gasol
Gesamt-Produkt
Sywasser
Bemor_kungen.

DVAN 3000 0 20238 G5
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034-0- bos. autf 00 + lz-unu.t: 20,7 »
i 12,2 %



}

- —Dr&dcversuduanlage - - | Produktionsbaticht vom Zhe=2Tsbs - 1940
Ofen-Nr, n Betriebsstunden . Q2 - 756
Follung: - ’. —=1 -Gasdruck ............ 18.5 otd
Co-Fe-Inhalt . oo K ‘l’emperalur ‘1'1 - ao-293 .. ¢
Sy-W-Gos 309 Nm? Restgos m e +- Nm»
e e - R [ 75 S Nm?/h
- e e e rearsnennees gy Kreislaufgas .............. m Nm?
v 12’9 Nm* h Krelslauf 1 d 2.9 - -
8elastung - Nm? . kg,h 1.& e . Nm?* Norm.-Vol., h
Analysen: CO. CmHn O, cO H; . CH, N, C-z N:-F.] utergewicht
TSygos 6:8 | == | 0,2] 38,0048,6| 0,3 | 6,2| = [6,02|
Restgos 3.0 . 0.6 0'1 1.7.2 30.5 6'3 12'3 1'26 12.0] el ‘
Erolfg. s5 | 0,5|--0,1 | -22,7/:34,8-5,0-| 20,4 [1,24-{10,27 -

Gesamt-inerte (1dealgos) 13"' L%

Kontraktion nach Menge. ...

H;:CO im Sygas 1'28 ."!M'

—‘H:CO im ges!go‘s o 1078 . 1.‘0
Verbrouch von H.: CO 1’“ .

Durchschnitiliche K

52.&.‘.,,.,..'/-
49,9 ..

*/eCO. “®iaHy
umgesetzt 71]9 ........... 69.5 ........
verfilssigt ..42..1 ...... . 31'5 .......

.Verfl.Grod A . ... ....ShgO. -

e P 88,2

" CHutrt CuHa . 43 co..... . 3heX . bezogen auf CO-Umsotz
Paroffingatsch ..o kg e ‘°/« SB ... . ... ..oC
Oi-Kondensat ... o [ SR % | =100 i, %0
ArK B N = T —200 T
Flssige Prod. _ 100"/ — 320° .. *
Sywasser c e kg = . X Ross. Produkte Olefine Vol. %
! - . - — ool 2000 ey 200 3200

Ausheute

Flossige Prod.
. Gasol

Gesamt-Produkt

Sywasser

Bemerkungen: Ofen 11 ;. P‘DJ:W!B.
. kontakt des ¥.L.
Kreislauf 1 s 3

. cl_i‘-_r ‘bu.a‘g:oo’ Hy=Unsats

-

“"DVAN 3000 0. 20353 GjoThe

te1 253 ©°.

28,5 %
14,5 %

AT7 £ -
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Dru rsuchsanlage.

W fﬂ%”ym/.é//// Obh.-lolten, den 29. Fobruar 1940

Herrn Professor i a r t 4 n.

Betr.: Vergleich der Gasumsetsung wvon Synthesegas

und Yossergas am Kobalt- und Eisenkontalkt.

Beim Arbeiten mit unserem normslen Kobalt-Kontakt und
Synthesegas erweist sich inm allgemeinen die Aufatellung der
CO=Bilans als eusreichend, um ein Bild der ersielten Gasunsetzung
gu erhalten. Dies Hndert sich beim Jdbergang auf Yassergas und
noch mehr dbeim Arbeiten mit Elsenkontakten. Hier erweist es sich
als erforderlich, auch dem Verbleid des 7asaarstoffes nachougehen

“’nna'—éﬁ‘e“"coTuz - Bilansz aufgzustellen.

In der Anlage D.V.A. Kr.65 int eine derartige CO + BZ-Bilanz
aufgestellt worden fur die dreir-folgenden in unserer Anlage durche
gefilhrten Versuche:

a) KNormaler Xobalt-!ischkontakt und Synthesegas (Voreuchz;danerv
17 Tage

b') Kodbalt-iiischkontakt auf gereinigfer Kieselgur u. Wassergas
(Versuchsdauer
42 Tege)

¢) Eisenkontakt (Lurgi) umd Vassergas (Durchschnittsergebnis
. von-2-fagen-des—gegenwiirtty Toulerden Versuches).

"Ep sel bei dieser Gegenliberstellung der drei Versuchsbee
dingungen von Fragen der Kontaktaktivitlt und Lebensdauer abge—
sehen, sondern es 80ll lediglich der untersohiedliche Reaktiong-
mechanismus beim Arbeiten mit Syntheseges und “asserges einer-
seits und mit Kobalt- und Elsenkontakt andererseifa verglichen
werdeoen. ’

Es ergibt sich dann folgendes: ,

Spalte 1 - 9. | .

Durch Arbeiten mit Wassergas wird sowohl am Xobalt - wie
an‘Ein‘enk‘ontakt die Hethanbildung nicht unbetr&chtlj..oh herabge—~
setzt, _ \ ‘

' Am Kobalt-Kontakt wird der Seuerstoff sowohl beim Arbeiten .
mit

A/5 30000 11. 36 0. 18433 : Durchschrift



ﬁ// z(:”v//.% /k/.b//a/f - 2 -

et A sesom~AidtTors

s
mit Synthesegas als auch mit iassergas fast auaschliefSlioch als
masser abgefithrt. Zu Kohlenslure wird nur ein geringer, 4 - 8 %
des umgesetzten Saucrstoffes betragender Antell umgesetzt.

Am Eisenkontakt wird der Ssuerstoff des ¥massergases {iberwie-

gend (im vorliegenden Beispiel zu 54 %) zu Kohlenskure umgesetzt,
jedoch entsteht auch hier noch betr#iohtlich ¥asser.

Spalte 10.
In aller Fillen entspricht das KZ/CD - Yerbrauchsverhiiltnis

nicht demjenigen im Ausgangsges. Lies fuhrt infolgedessen zu einer
mehr oder weniger starken Vorschiebung im LHestgas, die, ein glei-
chos ewee Verbrauchsverhiltnis wie in der 1. Stufe vorausgesetst,
ohne entsprechende Auffrischung eine restlose Aufarbeitung der
Kompohenten nioht mehr zuliéBt.

Kein rechnerisch ergibt sich (Spalte 14), daB die hier ein-
gesetzten Xontakte, mit Synthesegas oder “assergas betrieben, bei
vollstindiger CO-Aufarbeitung dieselber Ausbeuten erzielen wilrden.

Am Kobalt-Eontakt ist sowohl beimw Arbeiten mit Synthesegas
wie Vassergas der zu hohe Wasserstoffverbrauch in der 1. Stufe
_daran Schuld, daB Jdas restliche Eohlenoxyd nicht mehr vdllwau;gee .
arbeitot werden kann. (Das unter b aufgefiihrte Restges l. Stufe
wilrde z.B. flir die Yeiterverarteitung am Eisenkontakt geeignet
sein.) ' T

Beim Eisenkontakt wird dieee-Versohieiung des 00-52 - Ver-
hiiltnisses in Restgas durch die zu hohe KohlensHurebildung bezw.
zu niedrige Wasserbildung verursacht. Es hinterbleibt hier ein

—ﬁtent—autarbstttarer—ﬁesserstoffﬁbersehnﬂ-tmnﬁea%gas.

Entscheidend filr die Wahl des Auagangsgasea und der Yontakt-
‘art werden folgende Gesichtspunkte sein: -
1. Die Kosten des Synthesegases im Vergleich gum -essergas.
2. Die Beachaffungamdglichkeit und die Kosten des Kobalt -
Kontsktes im Vergleich gum Eisenkontakt.
3. Dlie Art der herzustellenden Produkte hins;chtlich Olefin-~
gehalt und Zusammensetgzung.

‘ Ddre.: A.,
Hg.

v

\
A/5 30000 11. 80 0. 18433

Durd?sd'lrih
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Ruhrdhemie Aktiengesellschaft
Oberhausen-Holten

RCH. ADS, DVA Hr/Schi.

Anfahp-Protokoll von Ofen 21

Ofen 11 wurde am 29. 3. mit 71,9 kg Eisenkontakt in Fa—
denform 2,% mn com.lt/mob unter LuftabsohluS bis sum Tage des

Anfahrens stehen.

hchmﬂborholmgaoexompnoaor4undmhd¢rm
fihrung des Leistungsversuches durch die Demag am 10, 4. 40, dex

oine Firderzenge voa rd. 70-3

Iuft/h bei einem Enddruck won 20

atil ergad, wurde der Ofen zunlichst unter Durchsatz von etwa 30
B /h bis auf 172°C mit direkten Dampf sufgeheist und dann mit

Yassergap (rd. 30

#%/h) in geraden Durchgang drucklos bis sufr 245°

gefahren; diese Temperatur war nach 32 Betr.-3Std. erreicht. Das
Restgas hatte hier folgende Zusammensetsung:

002

8,2

Cplln
L
a0
CH,
5
c=2.

0,1

37,1

49,4
0,3¢
4,8
1,0

Unter Verdleiben von weiteren 6 Betr.-Std. bei dieser Temperstur
wn245°mdodor0£uan12. 4. 40 11 Uhr, d.h. nach rd. 38_
Betr.-Std. auf einen Kreislauf 1 1 1,5 gebracht und damn weitere

—67Sta.,41ucklcs betrisben ) .
v g
co, 5,8 3,
On% - 0,2
02 0,1 0,0
CcOo 39,8 20,9
Hy 48,3 31,4
CH‘ 0,3 3,3
¥, 5,7 12,3
C=Z. | - 1,00
Hz fLein 5,53 12,17
-2 -
A/5 200000 VI. 33 Durchschrift



Ruhrchemie Aktiengesellschatt -2 -
Oberhausen-Holten

Xontraktion s 56,5 %
CO ~ Umsats t 77T %
CO + 82 - Umsats s 74 &£
G0 & H, = Verbtrsuch 73 1,13%
08‘+ Gn%'bos. auf CO - Umsats t 4,5%
co, bes. auf 0O -~ Umsats t 25 «

Dann wurde die Temperatur bis auf 2§0°C erniedrigt und der Gas-
druck in etwr 1 Std. suf 20 atll erbsht. Hierdei seigte der Ofen
oine ungewihnlich hohe Vergasung bei allerdings hoher Aufarbei-~
tung. Im Hittel Uber 12 Std. hatte das Restgas folgends Zusam-

mensetzungs (, /h @‘
002 6,1 29,0
Cpnfln = 0,4
0,1 . 0,1
oo 39,4 17,3
—Hy————49,2 ——35,3—
034 0,3 90‘2
5, 5,0 8,
C=Z. - 1,00
'2 fein 4,78 8,2
Kontxaktion t 42 %
CO-Unsats 175 %
CO+H, - Umsate 1 66 ¢
_CO:H, = Verbraush A2 FOy90% © 08
OB‘ + GnH. bes. auf GO = Uinsatg 20,3 %
G0, bes. auf CO - Umsats 1 36 £

Hierbei blied die Temperatur sunfichst unverdndert auf 230°C.

Am 13. 4. 40 muSte der Ofen wegen eines Defekt-am Kompressors von
1545 — 1930 Unr abgestellt werden. Hierbei sank die Temperatur
von 230 - 223°C. Hach dem Wiederanfahren war die Aufarbeitung su~
nichat gering, etwa 20 ¥ Kontraktion.

Bei weiterer Temperaturerhthung, in 24 Std. von 223 - 255°c. stieg
die Aufarbeitung nur unwesentlich an. Fach 102 Betr.-Std. wurde
bei dieser Temperatur, 255°c. folgende Umsetzung ersielt:

- 3 -
A/l5 -.»m»(mo1 VI 39 Durchschrifi



Ruhrchemie Aktiengesellschaft -3 -
Oberhousen-Holten

‘Jooz 6,2 17,3

Oy - 0,3

0, 0,1 0,1

go 39,0 30,6

B, 49,1 41,9

cH, 6,4 1,9

¥y 5,2 749

C-Z. - 1,0

!2 1’1:1 Sed 7,7
EKontraktion : 34 %
CO ~ Umsats 148 %
CO + H, ~ Unsats 1 45,5 %
00 s B, ~ Verbreuch 431,14 %
CHg+ CLH, ber. a. CO - Umsats s 8,1 %
co, begz. auf CO ~ Umsats s 27,8

Durch weitere Erhtkung dsr Temperatur um 2°C stieg dis Aufarbei~
tung sohwach an. Hach 126 Std. hatte das Restgas folgende Zusam-

mengetsungs . _43%;7 . szcffv

G0, 22,3
O’Bn 0,0 0,6
[+ ]s] 38,9 28,1
H2 49,4 37,4
ci, 0,4 3.4
—x, 5,3 8,2
0—2. - 1.00
“2 fein 5,17 8,09
Kontraktion 136 %
00 « Umsate ) t 54 :
\ s 45
COo + Bz - Unsats
CO s H, - Verbrauch A 1,22 i
CH,+ C H beg. a. CO - Unsats 3 14,4 %
4 n s 38,0 %
002 veg. suf CO - Umsats ’ /

| \,75

A/5 200000 VL. 39 Durchsc}'nriﬂ | X





