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RUHRCHEMIE AKTIENGESELLSCHAFT G5667¢

Niederschrizft

ilber die Erfahrungsaustauschsitzung im Hotel Excelsior
in Berlin am 30, Juli 1937 - 10 Uhr.

Anwesend die Herren: Buse
Grimme Rheinpreuien
Kolbel :
Jung
Miiller-Lucanus
 Wagner Ruhland
Walter
Braune
Schmalfeld Rauxel
Ritter Krupp
Klotz Biiro Koppenberg
Grund Amt f.deutsche
: Roh- und Werkstoffe
Alberts —
Feiflt . Ruhrbenzin
Roelen
Laube Ruhrchemie
I.Grobreinigung

Ruhrbenzin: In dem Betriebszustand der Anlage hat sich nichts
geﬁn&ert, Es wird laufend durch kontinuierlichen Sauerstoffzu-
satz regeneriert. Lediglich ein Kasten wird hiervon ausgenom-
men, da dieser Klonne zur Verfigung gestellt ist, um den Nach-
weis zu erbringen, daB die diskontinuierliche Regeneration von
Erfolg'ist. Ein abschlieBendes Urteil 1d8t sich noch nicht ab-
geben, da in diesem Kasten bisher nur etwa 200 t Schwefel auf-
genommen sind.

“Rheinpréueeh:"Die*Regeneration*erfolgt~nach"wie-ﬁor“diskonti—"%;*
nuierlich, wie von Kldnne vorgesehen. Es hat sich jedoch ge-
zeigt, daB nunmehr durch die sehr lange Regeneratlonszelt fir
‘einen Kasten ein weiterer Kasten wahrend dieser Zeit so bela—
_gggmyy{§g,_da8 die augenblickllche|Regeneration d1esea Kastens
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" bereits wieder iber 3 Wochen'durchgefﬁhrt wird. Es ist zu be-
flirchten, daB bei der vorhandenen Leistung der Regeneration
ein regelmifiger Turnus bei Vollbelastung der Schwefelreini-
gungsanlage nicht'einzuhalten spin wird.

Es ist weiterhin festgestellt worden, daB zweckmiiBigerweise
bei Beginn der Regeneration nur mit geringem Sauerstoffzusatz
gearbeitet wird bis zu einer Temperaturzunahme im Kasten von
hichstens 10-12°. Die Sauerstoffaufnahme betrdgt hierbei etwa
0,3 %. Man kann dann ohne weitere Temperaturerhdhung einem
Kasten langsam bis auf 0,8 % Sauerstoff zusetzen. Das Maximum
der Regenerationsleistung tritt nach etwa 7 Tagen ein, wonach
die Aufarbeitung von Sauerstoff langsam abfidllt. Diese Beob-
achtungen g8ind nunmehr bei 6 Regenerationen festgestellt wor-
.den.’

Ruhland: fihrt nach wie vor mit Zusatz von Luft entsprechend
etwa 0,2 % Sauerstoff, wovon etwa 0,07 - 0,08 % aufgenommeh
werden. Man ist auch hier von der diskontinuierlichen Regene-
ration abgegangen, da der Wirkungsgrad bei-den bisherigen
Durchfiihrungen zu schlecht war. Es wurde anstelle einer ga-
rantierten Aufarbeitung von 6 t Schwefel nur eine solche von -
2-3 t in der glelchen Zeit erreicht.

Klﬁnne hat eine Erhshung der Geblédseleistung vorgesehen.

Rauxel fahrt weiterhin, nit kontinuierlichem Sauerstoffzusatz.
Die Wirkungsgrade der einzelnen Kidsten betragen:

Kasten I 60 % bei 270 t Schwefelbeladung
" II 35 % bei 190 %
" III {ibernimmt den gréBten Teil des Restes
bei 110 t Schwefelbeladung.

Nach einer Beladung von etwa 170-180 t Schwefel wird auf d1e -
8-fache Schaltung zuriickgegangen und dann regelmiBig alle '8
Tage eine Umschaltung der Gasrichtung vorgenommen.

Rauxel beabsichtigt, ebenfalls Wasserzugabediisen vor den ein-
-zelnen--Kisten-vorzusehen;-wie-diese-bei--der-Ruhrbenzin--ausge-

fihrt sind.
|

Allgemein ist man der Ansicht, dafl die vorhandene Regenera—
tion eine Vollbelastung der Grobreinigeranlage nicht erlaubt.
i i
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II.Feinreinigung —

‘Ruhrbengin: Um die Wirkung der Sauerstoffzuéahe auf die Fein-~
reinigung zu priifen, hat Ruhrbenzin 2 Systeme mit Sauerstoff-
zugabe versehen, aber in der Weise, da8 bei dem einen System
die Sauerstoffzugabe vor dem Gaserhitzer bereits erfolgt, al-
80 vor beiden Tiirmen, bei dem anderen System jedoch erst vor .
dem 2.Turm. Beide Systeme sind gleich hoch belastet, haben
etwa die gleiche Schwefelanreicherung und zwar in dem erstge-
schalteten Turm 6-7 %, in dem zweitgeschalteten Turm etwa

0,6 %.

Die Temperaturen der Tiirme s8ind bei beiden ebenfalls die glei—
chen. Es .zeigt sich dabei, daB bei Saneratoffzugabe vor bei-
den Tiirmen der erste Turm den anorganischen Schwefel prak—
tisch restlos absorbiert, dagegen noch merkliche Mengen or-
ganischen Schwefel durchschlagen 1#{8t. Die Restreinigung er-
folgt im 2,Turm einwandfrei bis auf 0,2 g org.,Schwefel/100 m3

In 4 em anderen System, wo die Sauerstoffzugabe erst vor dem
2.Turm erfolgt, ist festzﬁatellen. daB bei dem ersten TurmI
ohne Sauerstoffzugabe die Umsetzung des organischen Schwefels
praktisch vollkommen erfolgt, dagegen jedoch etwas Schwefel-
wasserstoff durchschlidgt, wdhrend die Restreinigung im 2.Turm
genau wie bei dem 1.System bis auf étwa 0,2 g org.Schwefel/ :
100 m3 erfolgt. Die Schwefelwasserstoffgehalte bei beiden Sy-
stemen llegen unter 0,1 g/lOO m3.

Zw1schenze1t11ch wurde zur Prifung der Belastungsfdhigkeit
und deren Einwirkung'auf die Reinigungswirkung die Gesamtmen-
&e von beiden Systemen aug ein einziges System gegeben, d.h.
also eine Erhéhung von 11500 auf 23000 m3/Std. vorgenommen.

Die Reinigungswirkung blieb die gleiche. !

Rauxel: Die Sauerstoffzugabe erfolgt jeweils vor dem: System.
Schwefelwasserstoff ist nach--dem-System nur in Spuren festzu-
'stellen, ‘wihrend der org.Schwefel 0,15 g/100 ™3 betridgt. In
einem Nachrelniger wird dieser .Gehalt noch auf O, 08 g ernled—
rigt. Dxe Temperaturen 1iegen bei etwa 250-260°

Ruhland. Die in Betrieb befindllchen Systeme arbeiten alle
~mit--Sanerstoffzugabe- (Luft) ‘vor-dem-zweitgeschalteten Turm; —
Bei Finem Syatgm hat man einen 3.Turm nachgeschaltet, dqr mit
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einer eigenen Gaserhitzung ausgerilstet iat. Die Sauerstoff-
gugabe vor dem zweitgeschalteten Turm betridgt O, 1 % und nach
dem zusétzlichen 3.,Turm 0,02-0,04 ¥, Bei 20000 m /Std Bela-
gtung, 6-11 g orge.Schwefel, 0,4-0,6 g Schwefelwasseratoff/
100 m3 vor der Reinigung werden folgende Schwefelwerte nach
den einzelnen Tiirmen gefunden: = h
nach Turm I (220°) 1,0-1,8 g H,S - 0,5-1,5 g org.S
" » 11 (210°) 0,1 g " - 0,1-0,8g "
» . = 11T (20%°) 0,01-0,05¢ " - 0,1-0,3 g ".

Nach einer Temperatursteigerung im Turm III von 260 auf 2900
wurde eine weitere Verminderung des Schwefelgehaltes im Syn-
thesegas erteicht.

Man hat dufch die Temperaturerhshung im Turm III eine geringe
Selbaterwdrmung im Turm festgestellt, jedoch ist gasanaly-
tisch noch keine Gasumsetzung nachzuweisen. Eingehende Unter-
suchungen erfolgen noch.

Ein System arbeitet mit einer Luxmasse/Pottasche-Fiillung, de-
ren Wirkungsweise bisher nicht wesentlich verschieden ist von
der der normalen Re;nigungsmasse.

Rhe1npreuBen° 2 Systeme in Betrieb mit je 10—12000 m3/Std.
vBelastung. Die Sauerstoffzugabe erfolgt jeweils vor dem System
’und betridgt vor dem erstgeschaltetean Turm 0,3 %, nach dem

1.Turm 0,1 %, nach dem 2.Turm 0,02-0,05 %.

Der Schwefelgﬁhalt des Synthesegases betrigt 0,01 g HZS und

0,2-0,3 g org.Schwefel, Die Schwefelbeladung der Systeme be-

trédgt 4 % bzw. 8 %. ‘

Alberts bittet die Lizenznehmer, der Ruhrchemie méglichst
bald den Feinreinigermassebedarf, einmal dbis Epdé dieses Jah-
res und so weit mogllch bis zum 1.Juli 1938, anzugeben, um
die entsprechenden D15p081t10nen fir die Fainreinigermassefa-

Die Schwefelgehalte auf den einzelnen Werken s8ind etwa fol-
gende: . |

Rauxel - 18 - 21 g org.Schwefel/100 m>
-RheinpreuBen .15 - 17 g " . . " ..M. ..
Ruhrbenzin 13 -15 & Lo "

Ruhland . 8-12¢g " Cm .,

brik treffenzu ktnnen. g R ——
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Es sind z.T. von Ruhland und Rauxel Untersuchungen gemacht
worden tiber die Zusammensetzung der organischen Schwefelver-
bindungen. Dabei hat Ruhland festgestellt, daB die Schwefel-
verbindungen, wie Schwefelkohlenstoff, Kohlenstoffoxysulfid
und Schwefelwasserstoff, in stark wechselnden Mengen zugegen
sind, dagegen Thiophen in einer Gr&Benordnung von etwa O,1
bis 0,3 g/100 m> festgestellt wurde. Die Bestimmung wurde mit
Isatin-Schwefelsdure auf kolorimetrischem Wege durchgefiihrt.

Rauxel hat 0,5 % des org.Schwefels, das sind 0,07 g/100 m3
ala Thiophen festgestellt,

Die unterschiedliche Reinigungswirkung der Masse bei Vorhan-
densein von Schwefelkohlenstoff, Rohlenstoffoxysulfid und
Thiophen wurde sowohl von Walter (Ruhland) als auch von FeiBt
(Ruhrbenzin) dahingehend festgestellt, daB8 die Reinigungswir-
kung von Schwefelkohlenstoff und Kohlenstoffoxysﬁlfid'zu
100 %, diejenige von Thiophen jedoch nur zu etwa 30 % er;bl%t,

III.Synthese

a) Qualitit der Kontakte:

Ruhland berichtet, daB die Qualitédt der Kontakte, die Ende
Juni und im Juli geliefert wurdén, im groflien und . ganzen gut
war, Jjedoch sind immer noch Ungleichmﬁéigkeiten festzustellen
dahingehend, daB bei den guten Kontakten iiber 2-300 Stunden
Kontraktionen von 70-65 % erzielt wurden, dagegen bei 6 Kii-
‘beln in der Kontraktion ein Abfall von 70 auf 60 % erfolgte.

Rheinpreuen stellte ebenfalls eine Besserung der Kontaktqua-
litdt fest, doch sind auch hier noch sowohl im Betrieb als
auch im Labor UngleichmiBigkeiten aufzufinden. Die Februar/
Mai-Qualitat ist, was Anfangsaktivitdt als auch Dauerwirkung
anbetrifft, noch nicht erreicht. Nach 300 Betriebsstunden
.s8ind die Kontraktionen in vielen Fillen unter 60 %. Bei den_ _
allerletzten Lieferungen ist eine Besserung festzustellen.

Rauxel stellte eine gute Aktivitdt der Kontakte fest, doch
wird auch hiexr die Unglelchmaﬂlgkeit der Lleferungen bean-
standet.

i e b e v o e s i e

Ruhrbenzin hat im vergangenen Monat nur 5 Kontakte erhalten,

o e e b g e o a2 1 o S g s+



von denen einer aus der Reihe fiel, wihrend die anderen nach
den bis heute vorliegenden Ergebnissen als ausreichend zu be-
trachten sind.

b) Trénkung der Kontakte: -

Die Lieferung der mit Kohlensdure getrdnkten Kontakte sowohl
an Ruhland als auch an Ruhrbenzin hat bis heute zu irgendwel -
chen wesentlichen Schwierigkeiten nicht gefiihrt, Es ist le~
diglich festzustellen, daB bei manchen Kiibeln ein Unterdruck
bei der Ankunft auf dem Werk vorhanden war, das bedeutet, dal
die Trankung mit Kohlensdure nicht ausreichend gewesen. ist.
Bei diesen Kiibeln kommt es dann vor, da8 die Masse beim Ein-
fiillen in den Ofen warm wird und sogar ein leichtes Aufgliihen
festzustellen ist. Alberts sieht den Grund in der unterschied-
lichen Kohlensiurebeladung darin, daB die Kﬁhlung der Kontakt-
masse nach der Regeneration nicht gleichmidBig erfolgt, sodaB
bei der anschlieBenden Kohlensiduretrédnkung je nach der Tempe-—
ratur der lMasse mehr oder weniger Kohlensiure adsorbiert wird,

Bei allgemeiner Anwendung von kohlensduregetrinkten Kontakten
wiirde es zweckmiBig sein, den Kontakt mittels Kbhlensaure im
Kreislauf unter Abregulierung gewisser Mengen zu durchblasen
bis zu einer bestimmten Temperatur, bei der dann sicherlich
eine abéolute Durchtrinkung des Kontaktes mit Kohlensiure er-
reicht sein wird.. - '

Bei der heute nur versuchsweise durchgefiihrten qu;ehséure—
trédnkung ist es leicht verstédndlich, daB derartige Unterschie
de auftreten.

tber die Wirksamkeit dieser Kontakte zeigen die bisher gelie-
ferten Kiibel, daB diese den normal getrdnkten Kontakten abso-
lut gleichwertig sind. Zweifellos bedeuten jedoch die kohlen-
sduregetrédnkten Kontakte fir die einWandfréie Fillung des

Ofens eine erheblich griBere Sichérheit, da das Material sich

in kiirzester Zeit einwandfrei einfiillen 1#48t, sodaB das En”
stehen von Briicken und Kandlen innerhalb der Lamellen wohl
praktisch ausgeschlossen ist. Ein Beweis hierfiir ist die Fest-
stellung, daB bei Verwendung von kohlens#urebeladenem Kontalkt
-¢a..200.-kg-Masse - mehr -in-den-Ofen-Rineingehen - i -
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Es wird noch erwdhnt, daf dieser Kontakt bei der Einfiilllung
ziemlich stark staubt. Der Staubgehalt des Kontaktes ist an
sich 2weifellos nicht gréBer als bei den mit 61 getrédnkten
Kontakten, aber jedoch bei diesen besser anhaftet. Es wird
die Befiirchtung ausgesprochen, da8 dieser Staub gegebenen—
falls mit den Restgasen in die Austrittsleitung, bzw. in die
Kondegggjion getragen wird, Alberts h#lt das nicht fir walr-
scheinlich, da beim Einfiillen des Kontaktes der Staub niemals
nach unten kommen wird, sondern nur die griobere Masse, wih--
rend des Betriebes jedoch die Masse ein Filter fir die im
oberen Teil befindlichen Staubmengen ist. Es soll Jjedoch der
Versuch gemacht werden, einen Ofen im kalten Zustande normal
mit Gas zu belasten und dabei beim Austritt des Ofens genaue
Staubbestimmungen vorzunehmen.

Rauxel beabsichtigt, ebenfalls einen Versuch mit einem koh-
lenséuregetrinkten Kontakt zu machen, obgleich die im Augen-
blick vorhandenen Einfillvorrichtungen fiir eine generelle
Durchfiihrung nicht besonders geeignet sind. Es ist jedoch an-
zunehmen, daB bei einwandfreier Kohlenséuretrinkung des Kon-
taktes auch hier die Verwendung dieses mtglich sein wird.

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

Da bisher fiir die Trénkung nur reine Flaschenkohlehsﬁure ver-
wendet wurde) ist von Vichtigkeit festzustellen, wie sich ein
Gehalt an-Wasse#stoff in der Kohlensiure, wie er z.B. auf den
neu zu erbauenden Werken vorhanden sein wird, auf den Kontakt
auswirkt. 'Es werden hieriiber sofort Laborversuche angestellt

und zwar so, daB zwischen 100 und 50° verschiedene Gemische

von Kohlensiure und Wasserstoff zur Anwengung,gelangen._“m_"__

Es wurde weiterhin zur Sprache gebracht, daB8 zur Herstellung
von Schutzgas seitens der‘Ruhrchemie noch Stickstoff gefor-
dert wird, der durch Verbrennen von Luft erzeugt wird. Roel :-
weist darauf hin, da8 seiner Ansicht nach die geringsten Men-—
'“gen"SauerstdffwauﬁéfﬁfwééﬁﬁﬁiééﬁaHaﬁimaéﬁ”ﬁﬁﬁggﬂmei;ken, 80—~
daB aus diesem Grunde die Verwendung von Stickstoff, aus Luft-
vexrbrennung herriihrend, bei dem immer noch mit reinem Sauer-

i . \
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stof$ gzu rechnen ist, abzulehnen isty

B L 2
¢) Entleerung der Ufen: -

Alberts berichtet iber die'Schwierigkeiteh'beim Entleeren
der Ofen, die im Laufe ihrer Betriebszeit mehrfach -extrahiert
wurden. Es ist bis heute nicht gelungen, einen Ofen, der ex-
trahiert wurde, glatt zu entleeren. Die Schwierlgkelten der
Entleerung sind so groB, daB man teilweise wochenlang an
einem einzelnen Ofen arbeiten muB.

Die gleichen Beobachtungen sind auch in RheinpreuBen gemacht
worden, ebenso in Ruhland. ‘

Es wird jedoch festgestellt, daB diese Schwzerlgkelten auch
teilweise bei Kontakten auftraten, die nicht extrahiert wa-
ren.

Die Ursache dieser Schw1er1gke1ten ist bis heute nlcht er—
kannt. Der Hinweis, dafl dies vielleicht in der Hohe der Pa-
raffinbeladung des Kontaktes liegen kann, dlirfte als Grund
nicht stichhaltig sein, da selbst Kontakte mit 40 50 %1ger
Paraffinbeladung bei der Intleerung keine Schw1er1gke1ten ge—-
macht haben. Es sind von den einzelnen Werken fir die Reini-
gung und Entleerung der Ofen verschiedene Versuche gemacht
worden, ohne jedoch durchschlagende Erfolge zu érzielen. Es
wird hieriiber auf ‘der n#chsten Sitzung berichtet werden.

Alberts weist darauf hin; daB man hoffe, daB durch Verwen-
dung von regenerierter‘Fieselgur die Ausfﬁllschwierigkeiten
geringer werden, da man festgestellt habe, daB deren Paraffin-
beladung wesentlich geringer ist als bei Verwendung frischer
Kieselgur, vor allem aber auch der Kontakt bei gehr langeh’
Betriebszeiten absolut trocken und kornig im Ofen liege, wo-
hlngegen er bei frlscher Kieselgur meistens klebrlg ‘sei.

a) Zusammensetzungﬁdes KXontaktes: Kd

Kolbel weist, wie schon des ofteren darauf hin, daB er davcn

iiberzeugt sei, daB ein hoherer Kobaltgehalt im Ofen einen

besseren W1rkungsgrad zur Folge habe. Diese Beobachtungukann

von den anderen Werken bis heute nicht unterstiitzt werden.

'Bi§~iﬁf“ﬁﬁéhé£eﬁ”5iﬁzﬁﬁé”safleq“ﬁbe;*die“augenblickliche"Ko—““
N } | -
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baltdichte im Ofen und Beiéhtbérkeit achriftliche'Bérichtg
von Kolbel und Roelen eingereicht und zur Diskussion gestellt
werden. ' ‘ — i

e) Kontaktverteilung:

Von der Ruhrchemie wird folgender Vorschlag zur Kontaktver-
teilung gemacht: .

"Den Anregungen von verschiedener.Seite folgend, haben
wir versucht, eine Formulierung fir die Kontaktliefer-
ung auszuarbeiten, die die Verteilung regeln soll, so-
lange der Kontakt nicht in ausreichenden llengen zur Ver-—
fiigung steht.

Die Formulierung lautet folgendermaBen:

Gaskapazitdat/Std. in 1000 m3 x Betriebszeit in Std. /1000
+ Zahl der nicht in Betrieb befindlichen Ofen x 0,5. Wir
haben als Grundlage die vorhandene Gaskapazitdt gewdhlt,
die mit einem Faktor multipliziert wird, der das Ofen-
alter enth#lt. Als Korrekturglied wird dazu addiert eine
Zahl, dic von der lenge der nicht in Betrieb befindli-
chen Ofen bzw. von den leeren Ofen abhidngt.

Wir hoffen auf diesem Wege die Verteilung entsprechend
den Erfordernissen der einzelnen Betriebe vornehmen zu
kdnnen, da einerseits auf das Alter der Ofen Riicksicht
genommen wird, andererseits aber auch die Belange der
Werke beriicksichtigt werden, die noch nicht iiber die

i\ Zahl der notwendigen Kontakte verfiigen. Fiir den Monat
August ergibt sich nach dieser Formulierung ungefdhr
folgende Verteilung:

Voq den hergestellten Ofenfiillungen erh#lt:

D] Brabag : 46 %
Rheinpreusien 18 %
Rauxel 18 %
Ruhrbenzin 18 %. "

Dieser Vorschlag wird eingehend besprochen, aber von

den einzelnen Lizenznehmgin in seinen verschiedenen Tei-
len abgelehnt. Jung weist eingehend auf die notwendige
erhohte Zuteilung fiir Ruhland hin. Alberts kann dem ent-
gegensatellen, daBf die anderen Lizenznehmer teils seit
Finem ganz?n Jahre ihre Gaskapazitdt nicht voll ausnut-
zen konnen. Dem Vorschlage der Ruhrchemie will Jung )
“fiir Ruhland dann zustimmen, wenn die anderen-Lizenzneh--
mer mona?lich je 21Kontgkte an Ruhland abtreten. Die§er

i, Vorschlag wird einstimmig abgelehnt.

| .
Alberts bringt den Vorschlag zur Abstimmung, die Verteilung

-.Piir -den--Monat. -August ‘wie-im-Monat.-Juli.vorzunehmen,.Der.Vor-...
! i . . -
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Schlag wird bei"Stimmenthaltung voh Ruhland angenommen,

- Laube teilt mit, daB8 die Leistungsfihigkeit der Kontaktfabrik
im'Monat August ebehfalls wieder 45-50 Ofenfiillungen betragen
wird. Eine hohere Leistungsféhigkeit wird erst im Monat Sep-
tember erwartet.

Es wird nochméls»dafauf{hingewiesen, daB die endgiiltigen
Duréhschnittszéhlen fir die Monate Juni und Juli bisher nur
vonder Rﬁhrbenzin.vereinbarungsgemﬁB échriftlich an die Rukr-
chemie eingereicht worden sind. Die Werke werden gebeten, die
Angaben umgehend nachzuholen. )

Die ni#chste Erfahrungsaustauschsitzung findet auf Einladung
der Ruhrbenzin am 27. August in Holten oder in Essen statt.





