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Holten, den 29. November 1937.

_Herrn Direktor Al ber ts 1 ‘ Go6083°8

Betr.: Erhthte Methan— und Kohlems#iuretildung.

An den Kontsktproben BBe 102 vom 1.11.37 und BBa 107
vom 28.10.37 wurde die Auswirkung einsr Temperaturerhthung
von 185 suf 190 und 195°C auf aie Kohlemséure- und Hethanbil~
durig untersucht. Die kontakte warem 550 Stunden in Betriebd.
Pie Kontraltion war von 71-72 % auf 64 % abgefallen. Dieser
goringe Abtall sowie auch die guten 0lausbeuten zeigen, daB
ein vollaktiver Kontakt vorliegt.

Die Erh8hung der ;emperatuf brachte einen geringon An-
stiog -der Jengenkontra&tion, einen gr&B8eren der GCy—Kontrak-
tion aufgrund der COZ—Mehrbildung Der Prozentgehdalt an.0n32n+2'

“atieg glelchmiiBig &n, wilirend die C=Zakl abfiel. Diese Haupt-
zahlen zeigt nechstehende Tabelle: :

Temp, Xontraktion -CO,~Eomtr. OmH, ,, C-Zubl CO-Umests

€eB8SSER grrechnet .- Cegamt zu

_\1850 64,0 . 68,4 - 14:;2- 1,605 86,07 19,6
150° 63,2 70,6 20,2 1,53 91,0 33,0
195°, 65,2 71,6 25,1 1,455 96,0 36,0

..  ....Das starke insteigen des Kbhlenoxydumsa#zes zZu 002 und
CH4’zeigt,'daB eine rasche Temperatursteigerung hauptsiiehlieh”
die Bildung von gasfirmigen Kohlenwassersioffen begiinatigt,
wihrend der Geaamt;Kbhlénoxydumsatz nicht so stark anntoigt.

Nach diesen Versuchen wurden die Kontakte wsiterhin bei
185°% betrieben, ergaben hierbei zber einen Kontraktiomsabfall
von 3~7 %, obwohl die Versuchsdauér, d.h. die Temporaturorha-
hung nur 24 Stunden lang durchgefiihrt war. Cee

Um den Betriebabed1ngungen niher zu kommen, wird dieser
Versuch in den ndchsaten ragen nochmals in einer Versuchsappa-
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ratur durehgefiihrt, bei der die Temperaturregelung durch Frev—
wasser erfolgt und die Kontaktschioht eich in senkrechter Lage
hefindet, Da in dieser Apparaetur gr¥Bere Gasdurchsitze mdglioh
8ind, werden die Reakitionsprodukte nihersn Aufsohlus {iber die’
Verachiebung ier Reaktionsrichiung geben Xkidnnoen. '

Als Anlage I, IT und II{ 8ind die Gasanalysen und Koh—
lenstoffbilengen der 3 Versuchsperioden beigegeben.x
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Anlage I

C-Bilans bei 185°
Kontraktion gemessen 64 %
Endgasmenge 360

002 CnHm 02 VCO - Hz— ) bnﬂ2n+2 “"2 O-Zahl
Sy-Gas 14,2 0,0 VO 1 27, 8 54,7 0 7 2,5 ) -
Endgas 44,65 1,95 0,15 10,75 22,05 14,2 6,25 1,605
als CH, angunehmen n : 11,8
Endgas auf ’ S
Sy-Gas umge— -
—rechnet 16,1 sraemmi23 9 G ; 4,25
Differens o
gur eings- .
brachten . . L o - . : B,
Gasmenge + 1,9 -23,9 + 3,55

‘5,45 % wurden also sur 054-’undfdoé-l
bildung verbdbrauocht.

18,45 % bleibden fir die Bildung von
... flussigen Produkten und~Gaaol

tibrig.
—ES—BTﬁﬂ‘ﬁrﬁﬁ——‘—-_T9“60‘%‘3%s‘UO‘Eﬁ—”U‘—“"K—CHI“‘—_*‘—-‘
= und 6,40 % d=3 €0 zu flilssigen Kohlen-

wasserstoffen und Gasol umge- o
-setzt bei einem Gesamtumsetz v. 86,00 % <O.

1) Die Aufteilung der geabttigten Kbhlenwasserstoffe wird mit
11,8, % Cq- f{ohlenwasserstoffen

O 6 A 03_ " L]
0,8 % Cy= " "
4
1,0 % Ce~ " " ©  angenommen.

Diese Aufteilung ergibt die gemessene C-Zahl von 1,605.

A/5 80000 VIILBI_ . Durdischrift
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Anlage 1II

C-Bilans bei 190°
Eontraktion gemessen 63,2 %:
Endgasmenge 368

966641

CO2 Cnim 02 cO . Hz Cnﬂzn+2 !gi' C~Zahl
Sy~Gas 14,2 0,0 0,1 27,8 54,7 0,7 2,5 -
Endgas 48,05 2,25 0,1 6,75 15,3 20,25 7,25 1,53
ala\0H, anzunehmen 2) 17,3
Endgas auf
Sy-Gas umge-— ]
rechnet 17,7 2,5 6,4
Differenz zur B
-eingebrach- - -
ten Gasmenge <+ 3,5 -25,3 = - +557—

Es sind also

9,2 % wurden aiso zur CH4--nnd~002-~
‘bildung verbraceht. -

16,1 % bleiben fiir dis Bildung von
’ flilseigen Produkten und Gasol
C ) ﬁbrigo

33,0 % des CO zu co2 und CH‘
und 58,0 % des CO zu fliissigen Kohlen-

wasseratcffen und Gasol umge-—
_setzt_hgi_ginem_ﬁesaminmsatz—xpn_alro-ﬁ-c0‘-

2) Die Aufteilung der gesittigten Kohlenwasserstoffe wird mit

17,3 % 01-Kohlcnwasseratofton

0,6 # Cyp- " - ®

1,1 % ¢4~ " "

1,25 % Ce— no- " angenommen.

Diese Aufteilung ergibt die gemessene C-Zahl von 1,53.

A /S 80000 V111 87
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Anlage IITI -

C-Bilanz bei 195°

Kontraktion gemesaen 65,2 %
Endgasmenge 348 )
‘N, 0-zahl

002 nHm 02 co ga GnH2n+?'
Sy-Gas’ 14,2 0,0 0,2 27,8 54,7 0,7 2,5 -
Endgas 49,65 2,2 0,1 3,25 13;0 25,05 6,75 1,455
als CH4 anzunehmen 3. - 21,75
_Endgas auf
. Sy-Gas umge-
_rechnet 17,3 1,1- ~T56—
Differenz gur
‘eingebrach- .
ten Gasmenge + 3,1 A —26!7 + 6,9

10,0 % wurden also zur CH4- u. 00y~
bildung verbraucht. -

16,7 % bleiben fiir die Bildung wvon
flisasigen Produkten und Ga-
80l Hbrig. R '

Es sind also 36,0 % des GO zu €O, und CH,

—— — URd 60,0 % de8 GO zu flissigen Kohlen-
. wasserstoffen und Gasol umge- )
.8etzt bel einer Gesamtumsatz von 96,0 % co.

3) Die Aurtéilung der gesfittigten Kbhlsnwassexsto{{e wi:d‘mit
g 21,75 % C,~Kohlenwasserstoffen ..

0 » 75 ']dv 03— " .on -
1 » 40 % C4,— " I
115 % G- " ! angenonmen.

Diese Aufteilung ergibt die gamebseno G-Zah;Avog ;,605:

Al3 20000 VIIT 87 ‘ Durchsdhrift
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A'nwesend :

Yerfasser: pr, Velds.

Durchdruck_an:

Pi'ofeseor re artin,
*'irektor .A‘Jiber;:.
o pl.Im_:T eweling,

m.

re Bah.r,
rofessor Dre x.;artin,; Ore Locumann,
Mrektor 4slbexts, ire Velda.
Diple o Neweling, ) .
Dre ¥ Ty Raehrbenzin
bre Eoelen, und .
Lz-y Bahr, Imhrohonie
Oxe Lochmann,
. bre Velde.
ire lierbm’ - ; iurgi, _. . Zeichen: Datum:
e Grof L e :‘.Giwai-,ﬁ? . fvm.wv/:xn‘ “_’3.11‘.1931“
Betrifft:

Ee

dis "mrm____p;cblem der I‘wuck-*«mtheae.

.Das xezsuchaproblem faFE die Bmkmtheaczspen wird folgender

maﬁen featgalegts
1e

Jfen 1 wird antio@rt und friseh ﬂafullt. .Jer" sl xni.t kohlen-

' giurefreien Gas mit mornaler Solasgtung angofeahren werden. Dae  infsahe-

ren soll unter ndglicheter. schonung geschehen,

dehe bei niedrigen

Temperaturen, ovile. geringer Belastung sover hel vollen Drack.
Mzuﬂtmnﬂﬂr-diﬂernmeﬁuw—mﬂm.%n%

bis vislieicht 1 : S

vm‘iiert werdien soll. Ebensc sollen sm diecer xten Kis K- wed;eron
"Beobachtungen der Iurgl studiesrt werdene
3o Ofen 3 s0ll noch etwe 8 Tage in dexr Yishérigen Ferm weiter

;'efahreu WeTCeNn,

LT

debe mit einer kohlemoxy@eufsrboltung, die boi etua
~ liegte ¥slls sich-bie dekhin die bisherigen & gebnlsse bestHti-

- g&n, 80ll er dmn bei etwas hdherer Tenpsratur gefahron werden, ws -

don nohlcnoxydmasatz zu pteigern bis' auf etra 85 T,

um tinsichtlick

des Umsatzes die gleichen Verhilinisge einzustollen wie bel der or-

sten Fahrzeit der (fon | und 2 .

psbhei soll featgés*ellt werdcen, ob -

fer Verfliéssigungagrad proportional dem m*merw %ohlenoxydgenhslt

enstoigte Dic Casbelastung des fene 3

ban wie slie augenblicklich ist,
15 « 2 /" .

Gehe ‘bei einex

fiir dieee Versuche blel-
weriast von etws

4o ler in kurzer Heit meu hinznko usende 4. Ofen poll obenso wie

Aan,woovnno 11625
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Blat 2 zur Aktennotiz vom 3, Howvemboxr 1337

ofem 1 mit kohlonsturefreiem Uss angefahren werdem.

Es wird dann moch eusfiihrlich uber 610 notwendigkoit go=
pprochen, die analytlsche Thorwachung dog” 3Zens miglichet exakt
durchsufihren, Ul Zensue Kohlenoxydbilansen sufsteilenzukiinneme Las
Rauptaugenmerk mul dabel auf die sinwendfrelie Probenahme der :ndgas-
proben gerichtot werden und duoren exmkte Anplyse. Gewisse Gohwierig-
keiten bereitet debeli dje Xramittlung des wahren xohlmﬁurmrtea,
aaftir sollaen einige kFroden durchgwsviort werden:

1, AEufige Stickproben suf Xohlensiure und Kohlenoxyde.
2, Einfihrurg einer Gummidlase in die Aspirstorflasche zur Ver—
hinderung dexr cuz-ﬂ:eorption in der .:perrflixsaigkaito
. 3. Absorption Gﬁ#ehlenelmre 3 In K:B.lwge und Beatimnmg des
ccz-wgrtas durch Titration. ‘
' Dpie CGasdmuerproben eollen grundpitslich als 24 Std.-Proben
‘gezogen werden und mur dann als {chichtprobem, wenn es dor Batrieb -
erfordert. bie oxakte HSeetimeming ner“ﬁohlenw'aaseratotfeﬂwird—
#suptlabor. mittels Desorptione~inalyse dxuchgefiihrt; weitere exakte
_Gesenalyson | Bollen u:nter Umstinden auch in der t tock’sch:m Apparatpr
der ﬂhemiachen Febrik Holten durchgefihrt werdene
. AnschlieBSend berichtot Dre Horbert noch uber die Verszuche,
dle an de_x ﬁ:['en 2 von der lmrgi durchgeriihrt waerden sollen, o8 hane
delt sich ‘hierbel erstcns um Versuche mit Zreislonf des Roalctions=
geses. unm eine Verinderung der Yuammmnsetmmg der fliissigen Pro-
dukkte zu ersielen und Sweitens “dbor dle Versuche, bei denen dem Gas.
—vor_&mtxm_m.m&m_ﬂ&_&s;g_ Frodukte sugemischt werden sollen,
heswe Wow dam- Kreinlaufgns die leich‘t:aie’denden #rodukte nicht entzo=
zen werden sollen, um bel nehrfachem lurchzang dor leichten Produkte,
- qureh den ¢feén ihre Folymerisation gu.bevwirkene

IA/8 ¢ 5000 XI 36
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' Anwesend:

oo Zeichen: 4 Datum:

RB.BG.Schu/Htg. .. 2.2.1938.

 Betriffl: pegbachtungen Uber die Lletbanbild g bei normaler Fahrweise. _
Xomait dez Kontakt beinm Anfahrsn 1n Reaktion.so zeigt
- sich antdnglioh oft eine stirkere Eefhanbildung bel hoher
Kohlenoxydaufarbeitung.Das “Verhiltnis von CO : H, im Endgas
1liegt stark gugunsten des Bz.ﬁir'bringen diese Ersocheinungen
in Zusamsmenhang mit der raschen bildung von. Karbiden neben
dE?“IEEE‘““”7ﬁr1uxuunz-hocnnoiekularenu?araffine,die—:unachax.
Bum grossen Teil gur Autsattisung deg Kontaktes im Ofen ver- -
bleiben.ﬂberhitzungen des ungesohtitzten,hochaktiven Kontaktes
verursachen eino hohe CH4—Bildung.die im Laufe der Inakti- -
vierung des Kontaktes durch Peraffin gleicbzoitig mit dem
— CO-Umeats sehr rasch abginkt aaf 2 - 3 % CH, im Endges.Ent-
sprechend der mun stetlig durcbgefuhrten Temperatursteligerung
stefgt der LH4-%ert wieder”langsam an.Das Verhiltnis von
co B im Endgas verachiobt‘tioh gugunsten des COidﬂ nach
beendeter Knrbidbildnng and Paraffinaufaattigung des-Kontaktes
nur Produkte gebildet verden,die CO : H, 1m Verhaltnie 1 )2

P

verbrauchen.
Ragohes Steigern deg Temperatur beim Anfahren bringt
eine erhiihte CH‘-Bildnng bezogen auf den CO - Gmsatze. ‘
Anagebrauchte Kontakte,die bei uns vor, der Entleerung
mit bcstimmten Kohlenwanaerstotfraktionen extrahiert and dann
- 2
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JBIcﬁ ) zur Alifonnotiz vom R ’ o . R

knrze Zeit sur. rrooknnns -dt Synthesegas I durch Big-n:guktion
_bis 19 atti hochgef. werden,exgeben bei Konx-:ktionqhhvon 60%
keine sonderlich hohen CH,~Ferte ( max.10% im Eucgu).w,n ‘80%
CO-Unsats bDedeutet das 20 - 25% fur die Methanbildumg. . -
Bestiglioh der irethanbildumg in unserer Anlege kamn tolscn-V
des gesagt wordon.nze ‘anf Synthesegas bezogene GH‘-ucn;. srrech-
net gioh fir dic Stufe I mit 224 CO und 6¢Lcaz iz Endgze bei
465 EKonmtraktion sa 20 g/fn’ Synthesegas mit 18% Inerten und ,
27,5% CO.Fur die Stufe II mit 15% CO und 1 115 CH, im Endgaa erge-
. ben sich bei 355 Eontraktion 7 &/Em® Synthesegas 1.Da die €6 -
—Uasitze in beiden ‘Stufen, gleich aind,ca.séﬁ des CO- -~ Einsstzes
der Jeweiligen Synthesncgase,s0 ergibt nioh mit dem inertreiohe~
ren Gas der Stufe 11 eine begaoore Vertlusaigung.nie angegebenen
¥erte-sind Betriebsdaten und- gohaxtn zn Synthe-'tanperatnrun
-»vuu~190 -~191°. :

eich mit dem Rauxeler Ve feon zeigt;daes bel
cincn ce-vnsatz von durchsobnittlich 75% und elner Xoniraktion
“vor 65% ‘ebentalles max.20 s/ﬁn3.seb11cet warden.Das Synthegegas
- war allerdings mit 7% gehr inertarm und- batte etwar 30 =%1F CO.
- Bezogen auf -Gen CO '« Umsatg wrgidt” sioh.aass teim Rauxeler Ofen
max.12%,in unserer detzigen Synthese in Stufe I mex. 16% des
ungesetzten CC zu LI‘ verbraucht werden,d. h.trotz inertreiche-
rem Gas eine schlechtere Vorflusaignng vorliegtsin 2 Stufen
betragt dleser Antell etwe 147 Jbei 80% CO-Umsetz.Betraohtet man
Eiygelgfgn,die auf eine Veranchaanlage gesohaltet Waren,s0 €r= -
geben @ioch 15 - 17% vom CO-Umsate &ls GH4 bei einem dem Rauxeler
., Ofen _vergleichbaren CO-bumsatz, .. . . .77
{bexr die CH -Bi;dggg bei versghiodenen Verweilzciten des'
Gases am Kontnkt lésst sioh folgendes aussagen. Junge und alte
Xontekte unterscheiden sich déadurch,dass letztere selbst bei
wegentlich hnheren Kontakttempezaturan bed Vergzﬁunérung der..
Verweilzeiten keine nonnenawerto Yrhthung des zu bB4 umgesetzten
CO=-Anteils aufweisen,wohl aber die jungern lontaikte.Z.B.wurden
fiur eine Belastung von 350 mq/ﬁ"bei-einem Jungen Eontakt 40%
des umgesctzten CO,bel einer alten hingegen nur 18% zur cn4.
'Bildung verbraucht.Interessant ist der Vergleich zweler Xon-
takte gleichen Altera und gleicher Temperatur ( 14 Tage,188°%),
Bei etwa 1000 m”/h durchl@gaft der zu CE ‘4 umgesotzte CO~Anteil
S o
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Blatt 3 zur Aktennotiz vom 2. 2.1938.

ein Ninimum.Dieser Anteil stimmt wiederum fiberein wit den
vorh-r_angggoboncn Zahlen.

Zuganmmenfaggung:
Ans den mitgeteilten Ergebnissen und frither dnrohgcfﬁht-
_ten Versuchen kann u.E. folgendes Gber die CK‘-Bildung susge=-
sagt werden.Sie ist eine reine Funktion der Kontakttenporatur
( niecbt Ofentemperatur | )eBeim Anfahren des ungesohtitzten
Kontaktes beobachtet man 1ntolgo Uberhitzung korze Zeit hohe
cn4-ﬂorto and 1nfolse Kaxhidbildnngkhohen LO-bmaatz ohne ent-
sprechenden Ha-Verbranoh.Dcr normale Anatieg der GB4-¥engcn
bei weiterem Betrieb exrfolgt entspreohend der Jeweils not-—
wendigen Temperaturerhthungen.bieser Anstieg ist nicht lineare
—Die—Aufenthaltadsuer-des. Gases .wirkt sich hinsioht ich der
‘CE‘-Bildung pur bei Jungen Kontakten gtark aus.Bei diesen
wiederum wurde fir unger Gas bel efwa 1000 m /h Belsstung
Tein Einimum derxr LH‘-Bildung~bezogen auf den CO=-Umgatz beob-
-achtet,d.h. bei der dieser Belagtung entspreohendem Verveil-
geit dirfte die gunstigste Verflussigung liegem, _ '

Der ﬁziiqpterstatter: Abtlge.3yntheae:

R
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