a) nineral oil residues

" b) tar pitch (distillation residucs of ters)

' c) direc’a pitch '(d'lrect residue of drydiatillation)

III, Chemoasphalts and Chemopitches‘(uAphalt or pitochlike materials ob-
tained chemically either directly, or as & residue of distillation
of asphalts, mineral oll residusa, tars, etica)

" Products obtained by the hydrouenatlon of asphalts, pibches, tars, tar olls,
, etc, are to be put Into thie third group.

(Dle natarlichen and kunstllchen Asphalto und Peche, 1928)

sjgned. Henkels

PARALLELS BETWEEN THE THEORfES*OF—FGRMATiON”OF
NATURAL BITUMENS AND THE PRODUCTS OBTAINED
: IN PRESSURE HYDROGENAT ION

The theories of formation of mineral oils, agphalts, reasins and
'coal;—based“en—the—efﬁeets—ex—high peossures and temperatures during-geologic
eges upon plant and animal raw materials, are of certain significance in the scis
entific study of pressure hydrogenation, especislly in the liquld phase, Many
investigators have assuned & catelytic action of several minerala, among which
the bituminous raw materials vers dlspersed more or less intimately. Occaglonally,
the action of gaseous hydroge. was algo considered in this connection. Certain
parallels may therefore be drawn between these processes and what happens in the
liquid phase or in procssses at elevated temperatures and wnder pressure. The
polymerizetion of esphaltlc-bage minersl oils to asphalts under the influence of
high pressures at high temperatures, as well as splitiing, depolymerization and
dehydrogenation; are transformations which occur during pressure hydrogenation
and pressure extraction. The presence of hydrogen or of substances giving off
hydrogen, possibly with catelysts, change the transformation products originally
-formed at the high temperatures and pressures., Gageous, liquid and solid hydro-
“carbons of greatly different molecular megnltudes such as asphaltides, waxes, etc,
exist side by side in natural deposits as they do in thoe producis of pressure
hydrogenationo Depending on the chogen conditions and eatalysus, pressure hydro-
genation permits on the one sidethe production of the most diversified groups of
hydrocarbons from one raw material, as well as preferential preduction and iso=
. lation of certain types present in the raw material, The final products of the
liquid phase hydrogenation still permit the recognition of specific properties
of the raw materials, The generic differences of the bitumens are at times more
pronounced in the final products of the iiquid phase than in the original raw
. .material, This in turn permits us to draw conclusions on the origin of the raw

- materigls, so that the development end ‘application of pressure hydrogenation repe
resents a valuable supplement and.elaboration of other-lnvestigation methods. = -
Thus, a pressure extraculon under mildly hydrogenating conditions permits an

a"/e,

"
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‘almost complete transformstion of the infusible organic coal mstiter into fusible
and soluble bitumens, which possess characteristic differencos depending on the
nature of the coul hydrogenated and are more strongly differentlated than the -
mineral oll asphalts and asphaltites. The brown coal produced from the more high-
1y organized plants rich in resins and waxes produces a bitumen, which breaks
~down upon-melting into & waxy paraffinic portion and a 1ower-h§drogen asphalticn
-ontionv—-ﬂi%uminous-eoa}a-£ovned-nrino#pa%&y—from-}oweﬂ-efvpnogansvpro&uee-mo 2
niform extracts, relatively. low. in hydrogen and more .similar to the asphaltic
portion from the brown ccal, The older a coal, the lower ig the hydrogen content
of its extract. The solubility behavior of the coal extracts, especially in
mineral oil asphalts, is-enother difference, The destructive hydrogenation of
coal In the liquid phase produces during simultencous hydrogenation end dehydro-
..genatlon some undefined mixbures of vesins and mgphalts, and also some .well defin-
ed and woll erystallized ring systems, which are particularly resistant .under the
- conditions used because of their constivutlon, The lavestigation ¢f such groups
of 'substances and their transformation products may result in valuable concluslon
on chemical configuration of the carbonaceous subSunnca and it« formation from
the plant raw material,

-~ ASPHALTS OF DIFFEARKT ORIGIN

Natural asphaliite Boghead  Bituminous = Brown coal

asphelt  {(Bentholm) conl coal extract extract

{Trinidad) (Ruhr) {Runr) Central Ger-
. . many

Softening point 87° Doss not 2100 70-1000°
melt wmde~
couposed ,

Ultimate enalysis of
the pure semple
%C

g H/100 C

g ( 0+N+5)/100 g C

' Nov. 14, 1942
LIQUID PHASE ASPHALTS

The 1iquid phase raﬁ materlals are prinarily mixturas of different highm -
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molocular weight raw materials, guch as mineral oil, tar residues, coals, ote.
Liquid phase pressure hydrogenation produces from the low and middle-molocular

- weight substances, such as gascline and middle - oils, as well as heavy ollg,
heaviest olls and asphalts, which In turn may lead to a continuous transition
to the so~called solid orgenicals. While there is at present no direct use for

. these. high moleouiar woight compounds, they are fresd as thoroughly as possible

m—ash—and—ao&ids——and—reburned—t s—as—pastiag-oils-f

hydrogenation and. splittingo Finally, a small part of these heaviest olls which
stays with the ash and the solids is kilned. :

An 1nvestigation of the high molecwlar weight products of hydrogenation
neets oconsiderable difficulties, of tho sems nature as the investigation of the
_naturally. occurring high molecular compounds. Irue solutions, colloldal and coarse
dispersions oxist side by seide, and-affect esch other during chemical or physical
investigations. For this reason the properties of such substances separated from
the mixtures by any of ths availeble methods ere gmcatly affected by the impur- ..
1ties present in thom, However, the application of the method of decomposition
with solvents and adsorbents into separate groups of substances of high molecular
welght, used in the mineral oil and tar industries, glve veluable information on
__the high meleeular weight compounds obtained in hydrogenation. One may follow in
such decomposition of the high molecular group substances the comnsction between
the raw materials and the hydrogenation products obteined from them, as well as the
effacts of varying hydrogenation conditions upon the sams raw material. The high
molecular weight substences from the heavlest hydrogenated petroleum olls have a
different composition than the corresponding products from cozls and tars, and the
different mineral olls, tars and coals give different high molecular welight sgystems.
These substances must be considerved as the primary splitiing and hydrogenation
products from the rew materials, and they ars therefore of rarticular Interest.
"Thé liquid phase hydrogenation abtiacks the structurs”of ‘e ngtural high molecular
wolght compounds very sparingly in comparison with the crude thsrmal methods of
" cracking, low or high temperature colking., Liquid phese hydrogenation converts
almogt all the combined coal materiel into liquid and soluble substances, while in
the high and low temperature coking only a small part of the materlal is attacked,
namoly the so=~called bitumens. The principal high molscular welght substances
obtained. in hyarogenation are” therefore preferentially capable of throwing light '
upon the constitution of the starting materialo -

A number of interesting facts could as a result be learncd about the
appearance of highly condensed eromatic ring systems in the hydrogenation asphelts,
The different ring systems possess different stabllity agalust the splitting, hydro-
genation and dehydrogenation reactlons which occur -similtancously during the destruc-
tive hydrogenation, The continuous return of the high molecular welght substances
into the process may especlally enrich the most stable ring systems. Highly con~

~ densged aromatics and hydroaromatics have besn obtained only in very limited amounts
from the asphalts, resins or heavy oils from hydrogenation. but the structure of
these sromatics may neversthe~less permit drawing .conclusions on the conflguration
of the hydrogenation egphalts, especially becsuse these aromatlcs exhibit practically
the same reactions with different substonces, as do the asphali systems themselves.,

- The particularly symmeteically constructed corenene has so far béen. identified in
‘hydrogenation asphalts from different rew materials, as well as pyrene, its homole
ogues - and benzopryenene. There are also indications of transitions from the amorphous
agphalts to these crystalline aromaties. The present status of investigations does

© not, however, permit us to state whether these ring gystems are present in the

‘.?.origin 1 raw material, or are formed during the destrucbive hydrogenation ﬂrom the

.primaf “splitting reaidueso-- »
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Ultimate Analysls of Liquid Phase Asphalta from t,he:
" HOLD of Various Hydrogenation Werks -

Gelsenberg - PBlitz  Ludwigsh,  Scholvenm Rheinbraun
88,90 - -89.79: - 90633 - 92,06 - 87, -

© 4odd . - heJl 4093 4039 :
385 0 3664 299 2,13
2.2 1. 7% 1.66 1.35
L 0.2 0,02 0,09 0,07
g H o 5ed2 5435 okl 4076
g 0#N+3 100 7.05 6.0 5024, 3.85

\

Practically Asphalt-Froe Hervy Oils (Init. boil. pt. 350°)

Bitumin.coal Brown coal Mineral 011 Lubricat. oil

: H=poor H-rich .
R} 0=« SO 209G i, e () GQBQ oo O g Gl () GO i 03882‘“"‘”f S
' %, 50%¢ - 8 82 11 - 17.4,
: - R 88,0———8649L 8648386323
3 11»35 12u60 13 036
1,30 0,30 0.34

0.05 0,01 0
0,39 0,26 0,07

100 g C " 3 1301 14:5 15 al}g
+8+8 100 ¢ C : . 0.45 047
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Mangelhufte Kenninis tibey Hatur und ~“isommencatzung dey Asphalde,
Chemo nachwelsbar: sovese, verseifbare .nd andere Oza-V&rbindungane

SeVerbindungen neben Kohlenwasserstoffen, Uber deren Jussmmensets ARl
“keine Vestimmten Vorstellungen bostehen. Dallsr nelst phys. Daten
{8pug.Gaw,, Viskositvit) sur Kennmichmmr herangesogen. tr‘z'ak%iwiarf.
Maflloung und Ermittlung der Grdsse der Fraktionen.

Dlese Daten der Eennseichnung geben kein vollstindiges BLld bepr dio ‘
Verwondbavke t Gey isphalte, Sie¢ beselohnen nnr einen gogebenan M

- sbend-der ‘Asphalte, -

~Un-Benliisoe auf Verdnterwiy dor rephalte sowie Haltbarkely @ige
hien m kinneng ist eolns ferlegung ndtig.

Aut diesom (ebiete sind von einer grossen Angahl I‘orschern sehy visla
Versuche und Uncorsuchunmen al’l{’ﬁﬂ‘tﬂllt wordea Finer der erston w..

Richaprd 591’117—(16“’ aine Jerla gong—ing

Peteolen. - verfliichtighar
Halthene - nlt Bi extrahiarbay
Asphaltene o § Cl4 w
Earbens = in ¢ 82 189lich
Tighthitunen
vornehme Andere mshmen wileder andere Lh@tmb.,; mittel uvnd sehliesclieh
Iow ein ngwer Gedenke hevein duveh Anvending von A8sorviionsmiiteln,
Hevcusson und Picard bemuboten Altivkohle vnd Bleishesde, Suida und
Rempiner wondton Blelcherde ang wnd sehliesslich wow es 311, dew _
eine Reihe von Lﬁmgsmi‘u‘teln od Bledlchexds henuitote, Ty waterszchied
Exdolenteile, Erdblharsa,; As phu'(.ﬂhama wnd Boxtosphalte (Kerbens wnd
Ks“bomd&);) Dle P8llcche Methode fand viel Anklsng und warde in dep
Literatur =ls gute und axmskto Hothode sur Kennzeichrung von Asphalten
bogelchnet. Un su selgen, wie oft die Heinungen wnd Ansichien wech
© seln, sei erw: thnty dase Kampimex' gine Ze ‘aTasn Ade:oz‘pti onsmnbel wige
der ablehnte und spiter zusammen mit Neas gu ihnen zuzticl erifT m
Ftwm Ton .Mumvb\ohlen beetinmter wi vit a,'bn '
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-
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Rollene‘tayn wendmﬁ 83, ch eindou«.in r%muuma Mg
&8 nich—berdon*sohwer&tislich@n Antellen ven Asphalien-—um-Eohlen——I
wagserstoffe in gegenseitiger Ldgung handelt. Ev bemsichnes Age
phalt als kolloides System von disperglerten O in 01 als Diopaps
alonsmit bolo:{mn Brranntnisce dey Zerlagunpenethode vem:!.t%aln
knum eine Schefdung Ges Asphalte in chem.Gruppen. Mon kemn wohd . |
—Auphelte—rsuf—throHorhorr s o Terschelden. de ulter (geolcgiooh geo
© nommen) Asphalle oind, un 00, gréssey eind die schwer wnd sehvipub
l8slichen Bestandteils, Ozydative Vorindsrungen doz Asphalte. seigen
nit’h in der Vermehrung dor Hartasphalte, wohingogen ozydatiy o
;g;& ) h..veri:.nderto natiirliche odew- n’Prva%}vi Muy Aspbalte mehr Wolohe
-mspliqlte haben, awnf diese Weise kann meon geblegenen Aophalt ton
Dest:} L"am ons-Asphalt gut untewscheiden, Fine klaore Tinfe amgaben
a¥l dﬁ.e eingehenden Unterouchwngon Insofern als fwischen Gem O
antellen dsx Asphalte und den # mmrmmlj,rmﬁ Antellen blo gmm
“frelon 0 ein liekenlések Ubargang bestant,

" Die Iﬁnlmmlav.vew* chts nehmen vom Olzmuoil hls B ‘f"r icn 0
ptetlg Bu. Dae System schreite’ vom eohben Ibsungen tber dis kol .
loddale Verbteilmung bis #m den grobdisperucn Anteilen gleivm@aaﬁ.g

€
oxto ek ,Ji,(/w;,c 1 ]w,’,w,mémwwh«

Sémiliche Berlegungenethoden)oing in S em Evc’ebnis vom Vere
hédltnis dew Lisungs smitteluenge gur Fenge des Extrehierton abhiinglg
be v, der T’ochmrsmlttclmenga zur Fenge des Aug: suflockenden, Fopxs
ney besteht eine !xbhan&,?r'keu der Ergevnlsse wom Verhidilinis deg
Idzungs~ oder Pl ocxlmng nittels mum Terteilungs smedivmn des oY, 8%
tf"hif?":ffx\c‘““ gu flockenden Anteils, Werden nua nbep Lbﬁunaua
ung f‘%ﬁ——:smtid Lencincan mgewand‘r\, besteht dic '*ﬁ*f)gsm"e Wu}me
geheinlichkedd nieht nur reprodusierbarer Verte, sondern such
shreng vergloichbarsr Warte verschisdener Asphalte, Dran Adsorpe
tionsgleichgewichte sind wonl etark temperaturenyiindlich, ahep
in welten Gremsen von der Ver uiinmme unabhingig,

Bs mmas durch Abwescm\eit von (}2 natiirlich jede Mhzlichkedy "
der 015’3‘.';6'1"}.8»»0" on puggesehloss en werdon. Bs Ilegt nicht &ine
aakte Iiteraburetn, ":"bf’ vor, nach der Bleicherde oder Akbiviobla
?391 ﬂb\‘“ﬁdeahpj ¢ wou O, polymerisierend. mrk‘c,

A o /WM bowi /VVMW“MM'VWV}WV »




A1l Oisher-gefundenen-wnd-ausgeasnbelbeben—athoden—oind-wia—I

anch die won P8ll, zeltraunbend und sehy mn{;emmt bieo, Reprodue
glerbarkeit, Es wurde won Suido und Motz eine he‘ch(‘m: aungeart vltm:g“
die dur-h veltgehende "whomatils subjelitive trbolisfehlor vervingort;
dle Arbeitatechnil vereinfochd und vlel Zeit ersphirte

Hethode Suido Hoism,

In einer Extrakbionshiilse (43 x 123 mm) werden 10 g Bloicherd

x,’msch ge etrocimet ejngewogeno Die Milse wird in dle Anpnwo.mx%;nd :
nun - 200 gem CR 013 mugegeben, Der Ribuwkop? wird anfgesetzt wnd dvreh |
Ingangsetzen des Rihrers die Brde glelehmissiy in dew Hilze verteilt.|
Die Temperﬂ’cur wird suf 20° geholten,

K un wird 1 g der su wntersuchenden Substons in ein Glunkilhehen
eingevegen wnd in 30 eem CB 03. gelisty die Lboung vorslehtig in
“den Tronf.m.c; ibeir Zebracht wnd 'voﬂ doxt innerhald 1/2 Stunde &n den

enf 29° ganaltenen Bxbmaltor elutropforr poinsoom, tup disoo Velse
erfolyt Adsorpition duvch dle Erde vollstindig, Wun wird der Ribax.
Lolbven und Tropfrichier mit CH C%n&srgesvi’lﬁ wnd der langsame anau-/i
gen Extroktor fortgesetst bis eln Abhebemin den Tolben erPolghe
_Dureh cine Eppillare diesss Ko’bens wird N? elngeleiteh, elnsrseit .
wm O wufsr'v.uehliesgen imd zum Siedesusgleich. Der Xolben befinded
sich in einem Fesserbad. Se wird die BExtrakticn forigesotsd bei 20"
wic gue Farblosigkelt plen ams den Exbrakbionshiiroen laufenden (R 03..,
Donnt wird der Kelbeminheld in eine Schels gespilf.CH CL mumpfto
28 hinterbleilbt Gemiseh Ixdblanteil und Teddlhazn,

Bz wird Eon cln neuney Rolben eingebaut und dureh eine Eoos
pillore etwa elne Stunde H, oder 00, geleltet, bis CH (I, vertrde
ben ish, Dapech werden 300 cem I’ymd n dupch den Tropfriuh'i,er lange
sen ginlonfen gelassen und dle Exbraktion bei 20 mit Pyridln vol-
g.énammeng Pas 0lbad muss hlerbei au? 180 9.200° gehalten werdene
foch o5, swei Stunden Extraltionsszelt wird der Hanpbanteil Pyridin
abdestilliert wnd der Kolbanrilicketend mit schwacher B €1 o8I,
das Pyridin mit Wesser gut ansgews rschen vnd den susgefdllien Ase
r‘m:i.t mit Henzal odar (!S‘,g aulgenommenﬂ

'® ach Abdampi‘e.a des bbsmgsmitte"s Yorbl eiben- Aanhal'b;mrzaﬂ
Ton wird ssoh bnchmen eines im Rithler. 'oe\"ina_ichen Rohres. und aber
mels exfolgter Tinfiillung von 300 com Dyridini-bei 50° extraiierts
Dm Aufaﬂ‘eitvnu emolgt wie ob«=~n§ c«:r' h:‘mw:»‘blevbén Hareaqnhaltm




c»lj.-’.’.h

,schimmmg-dur-‘t‘ar-tmere-%rhfl1tnisse—ame:).teman —und-aba aandemm
ton Apparatul o

1) Entfssten mit Pyr. 08, lii mur Erfassung efimtlicher Aaphelte.
Ohne Entpagten schlecht oder nicht reproduzierbare Werte durch
‘Neglerbildung an der I?ullcrerdeo

2) Trennung von UL und Olherz n seine Bostandteile amf Gmmd dax
Tateache, dass 01herz in bonzinischer Lisung ouf Aktiverde wris
188lich filr Benzin adsorbiert wird. :

g6%. Lemms,
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Ahebrasd on
OPERATING P.RDOMIRRS .UOE ‘EI”L GmWLGm. ALTI0N AUD

Y Guddn sod Modz, Potwolem vol. 5, Fo, 20 {(LoW0), rﬂ"h Saforandlo
o metheds agoed 2 Leunne

oy Imenledge oa the notore ond cwmposlition of agphelis o 1imdtad, . Chexioally
L0l oMo conndRtucese a0 cmm’*iu,;, mmﬂ‘mym aorponndn ol ethep Shirvor]
compouniay 8 comprands present with $he IydevoarBong vlih mo informatlon aveilable
on Wely conposlticm. Fop ttese eapcng, dhapesliorirzabtion mstly wmde oo the
nﬁ“cngﬁh of piyaloed dada (ope &%, 7106302%7). Feaoios gohation and dcobosmingdlery

T tho ddze of fractions. Taono dala do net give couplode Iefozrablon 4o judzo Cho

mcﬂ,ieﬂ u‘vm‘ulagm o ",\")’\l"ﬁuﬂo Togy redely chorosterdsy o amrinin onndlsien of

__h_&ggmmi&m ip ropedred $o droy emmcinaicn on chongen in Sho acphaiga,

&8 will as 1% otab

483 ﬁ’gw mmcn of frmostisndors B seats and dn mo*‘.?c@mms 1 dhig

el Mgt Pl otto 8 the POy TOREE &1, whe Accorponed the nophalts

-N»lo
ialoe
veirolenns. .-

agohaltenon
Laghenes
EonsuAtumenn

i fA0y smplled, of wnelng
g&r@&% medie, Morewemsn and Pies e aghivmbed - 'onl end Bleaehing eopth,
Sulén omd Eeotpioer nocd tlenching eor 2 1,
Y Woadhing carth. He hoz made o Ao simatlen ¥ hgtmaan boi:m?
pobrolena fesing, agphelt Peolnn ond hazd agphelts { 3 ;
egiadle {o GIzy dnsoddic in (‘UR@R Goxh Aé‘m :Lm..kh : n‘.x iha so? a5 o
FoXl98 mothod wos widaly ae 2 hea Bon secepbod fn filtesatuye as & gund
ond emnet oothed for the &wms:@a*i of agpholls, Ue miy if‘mm't-.m'{as oW
f“e@'ac’zwv 2 dely opinteng 41790 | ""{wg that Ro m?.a.a" oppesed adsoepdion
zells €82 & whilo, s0d rodurmed 60 e lotes with Noso nwed ue?,m@ ol chiaveoal of
ooviadn aubiwity, :

. HeRiemplcya o0k s obond defind ’af»'w gppnedag tha ermlm thad the aif2ienllly
sokubloe @ons"l‘xasmSa 8% ¢ho amheibs soze ay& garbens In welusd eoludion, Ko
esnaldemod espnoléa as c{vne:.m aratens of dlgpemesd.C im sn ofl ac the Alspsraicn
mellem,  Reculés sbiaiaod by degonposiiion harily con fodnich o b&ein Loz the
Gmam{;im of agphalls iato chémi&ﬁ. gevopg. Asphalte mey wodl be Astingaighad
%;9' Shelr ozlgis.  Fhe oldsy an acphold (gsolozlonily) ho lavgey Wo RFporedca
of the d1201anltly- solublo end mogt AiCThenitly solublo constifuengs,  Chomges -
bmugm abon% Sy ezicmtlon "a m,cnife.utcﬂ. ’isJ mc:'eamc'? g"sm?%lon 82 hand mpﬁm %ﬁ,
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Wile natmral or stralshy ren acphelts not changed by exidatlon contalin highaw
proportion of - goft asphad.tn, waich pewniis a rondy difforomtizdion of blowva asphaltan
from dintillstion nopbelts, M1 the movo dotalled investigndiono show a clear

line of demarlation boiween the ¢l soastitucnts of the a:pholio and the difficuiely
solvble cophalta, forming o contintovs sovios wp 0 oo O

“ho molocolar wolghts incvoase ¢teadily from tho oll conntfituents to free
coadon,  ‘the cyatemg change gratually Crom $rac goiubionn, through collridal
diavowslong, S0 tha coarse dimpersiong,

MY rosulga obialined by the methods of decompooliicn by solution and Tliocsul~
e&ien depond on the proportisn of marand of wolvent to tho anovns of oxtract, 22l
ir cago of flocoulefion on (I proportion of tho flogeniant to the apowst fioecculalded,
¥hom solublon avd adosrptiom wolthods are woed jeintlr we gob rot only = groriow
prohability of obtaining reproducidle reslis, Wt alne sirictly cowparable values
for difforent asphalis. Ldmorpilon cquilidrin aie weory seneitive o teporalure
changon, but independent rithin widz 1iwits fvom dlludlen.

Cp slsont, Thers is met o gl omacd lijcrature moforonne, accondinmg e whidn
et e MW’:JYW m"iva‘z:@ chmrooel 2o ag poiynoeriziss cgon8s when no
oxyeon in prosent, sed the teweratures are Low

@
ALY thy methodn go far deralaved, including Thad of Poll, congume mnch tias,

LIRS
and are not gafficiently zoprofucitla. Suidas end Moete hove developed a metiwd
vhich roduces- S0-a - groal. sxbond the ewworn . of manipelatdon by Delng aotonatle,

sirplifier tha opcx-auirg sechaiquo sud saves much time,

jﬁd@m 5 nmathod.

A0 g, freshly dried "b'l.@z:.dnx{; ! N Lp welghsd 10%0 an exireaticn thimdlo
(48 x 123 m) “fhe thimbis 1z placed v Zppat ;.er..m.,, md 0 mio mm;g cdtted.
fhe mlmye hoad 25 adtoched, zrd sevling ¢ha z vih Thrmaly
Alotrivnicd throvgh the thishle,

i g, of ho subedanco 3¢ be ohudied 15 Dow welghed inis a mondl glans
Tlogk, ddosolved in X0 mlo Clg, the sclution carefully tzenuforrod to o
fromploy fumel, wed delpped ifto the cxizaotor melndpined af Z0° using 30
wiznies for the opure) lm., In thin woy tho adsorpilon npon tho bion ething carih 19 -
porfort. Tho mimer fledds end Gho dvopping fruncl are now rinaed with 0A(a, o
olow dddislon So the ec::‘sz'au%or CCH?E:.EGC({ antdl the 20ludion i syphoned off lage
tho flask, e 1o laﬁ/f:‘mo the flamk throvsh o capillary Yo excludn oxyEun ot w6
T8 %o cqualize bolling, Fhe flads im ael ato a waa, :d Tou, .Lh@ f-: L'ﬂnﬁ*‘
As condianed ad A% qndll the (Elip xupnipg eud of 4
oolerlons, Toe contends of tho £iBslk aro 0 inged. L *'“ a dm,, '.:;v.':.m avap-
crated, wad a mixture of patvolgnm aﬂ.m and 2o :7i:m 3 1o o@hwﬂn *

el

T Tvety pousibllily of polymevizaticn maud naturelly Bo avoldsd By keepimg
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A frosh £lagk 6 now ouwbnbitedcd, n o €0p Red in throngh o eopillaty tube
for abowk 1 hour, until GHCly has beon driven oZ¥, 200 mlg. pyXlddn o then
glovily eddnd thoough the droiping fwmal, cad ths oxtivebion corvlod cvd ab ot
vith pyridine. Tho oil beth temporatute in now maintailned ab 160 - 28C° (1)

Fho main porddon of pyridins le thon dictiilod off a¥ the end of 4w hours,
tho—rostdvo-in-the-Sianke-vroctpidatet-rith—-diinte-Hod—pyridino-ead-seter-wald
vaohed out, and tho procipitebod asphait digaclved in bensol or CSy.

Apohall resing  veoain aflor evaporating tho solvent. A ¢ubs in tho codlew
15 nbw vemoved, the flack epain £illed with 300 vlo pyrlding aud tho exdracdicm

roponted ab 60%  Tho ozbraot 49 worktald wp a9 bofore; the svawining reciduw conmiety
oY haxd azpheiis. ' ' ' ‘

Ghangos T oquipmemt to need the requiretonto in Lovaal

1) ramovel of colidn #th pyridine 2nd C8p moab be done fo obkein the total
sOpheltes, I oollds avo not removad, poor or nom-roproGueible resmlis are obfained
~beemugs of - the formation of pockets in-dhe Fulleva-eaxthe o oo st

2) 081 and 0fl rooin oro o
of the fach, tho oll vosiug are
Fuller?! oswih,

eperaded into thelr comstifuanss by taking advantugo
ingoiuble in benigol eolufion 42 procdpilcbed upon

[oigned/ Lemmo

Translebed ab:

U. 8. Burean of Minas
Hydrogsnation Demonstration Plant Div,
lpuisiana, ¥issourd




- ) 2 () + (2) + (E))- 00T = sevsen (@)
~ — — =WEI 116 (B)~. :

/ '

~ 2Te0det pEey (v : :
0 (L) T e ‘supprald egwacders T (zoRzseg)
G1oEy eavsedess] : ~ Cgsazeg . eoTagEo | ompysoz
COBRTES : & TEOS2 T m

e P EEIOE Lioudbs (9) capprzlid |

. seeTLs TR m.%;mﬁ«o?ﬁﬁ oyuzetse —= T cvr o vee |
. TTEIsey °® gy B9 i ) n«mwo.m?ﬂd

.

<03

euryowed WAL 8YE 03 OF coriEl O 08 00 c_ o
v .. umu,%umﬁ.mu.enmb\m mrh @qwa.@mon.w.omﬂxé

L sermm < nmdor 130 4 M«S obﬁw.“:m oﬁﬁnw&d

nmomu ndu o2 wr .mmwawoa °2
sngaxnde? o3 .wowmg
SHED SI= o8 TS
DOTARIeS Ugnesds
.” " goronios Sgosaly
STBATO3 OLTICETAD T (° .mcv;mw 50 & °x&TY
{8m0at0s & S50 & .ﬁ.mq WE “Tey) @3eIITEE SUPTOL COIBIVLES
(CpoUpRR CPoIBTIEZ SHOTEeT
T2y nm&oﬁdﬁ.& SR O & OTETE F O

i sparendss
Zo ﬁawm.nm?uuc@mw oz 207 DPOYLReT 240y PUR TPINI
i IEFESHCLE :




“o7go °I3TOE = ToT Orgn = WeI TY0  TOZUSQ °PeOTE o SI0) °geeuE = sudsv p
p.nomm.n GTamd - .a.o.em.m TOZUen o QTENdER § . °foSuT CpIslige olamim Sy = c..mﬂ.aha ¥

7 . _ . wgges LE0
:«w.vm,v«

spoudea peem
wyses ¢TeadeV.

. TED

ﬂm\mﬂo,«. tuacy PES
C.t.....«..mw.w -Manwgnai.u\«mw :

CaTeT: sty -
. LOBTRE, -

. Sum
CBTSE
- SmEy
. SULDLIAT
€30 & STTDLRLAT
$YE SOTANTSRTY

ﬂ.a VopEift
TRLTOTES ” z @ow m.,mmwmv Jﬁnua

CROACYE URATOUDE T

(CITST) Z2OW GUY VGIOS TG 1€ SHIVESSY J0 EOLIISOSHODEI
. | ; ’

1




.‘._

N .~ 7:};40"”‘

o E'im:hdmckvmchﬂ . R 8\111 19420»' Meo .

.. Hessnohmon, d:le ,éigg zup_dom Wotriebsunfell
.- Sn YBltaomm 26,6.42 ergebeny - -

1) Natentaehlemnen bel Gagsusfall, -
Der Apsfell dey Kohlekammexn 15/16 seigte erneutg dﬁ‘-ﬂﬂ auch bei
teilwedsen Ausbleiben des Gases dle Emrmern sehr gefihvdet sinds
Dles int besonders dex Ball, wemn gleichzeitig euch das EKnltgas.
anefillt, Wenn dles e:lnmtgo sollto man dle in Yrege komzenden

- -Bmmern gofort nodentechismmen, chme- aaes man versucht, dsn
" Gasdurchgeng su crswiigens

2Y Yerlauf des Tempereturanstiegs,

In etwa 5 Hinuten stiey die Tomperabtur im Ofen 2) von normai
25:0 euf 27,0 HY an, Von hier ab wird in weiteren 3-5 Himuben
eino Remperatur von ungefinr 40 MV und molir erveicht, Hine Fot ]

-entgohlamung woge alse o3 durehgefihrt worden; doss in ebwe
‘5 muten der Inh&lt der {fon von Fliiesigkeit weitgohond entleegt
oty i

' 3) Im:aohluns von Kaltdl in den obersien (¥enteilon bzw. den Uber-
ina ei% en ﬁherbmekung i@ gun Anfghren von ?umpen durey
;) 13 Qrw

-'ehns' smahmene - - - .ol

1) & wockmfssig &8t fir jede Emmmer eine getrennte Leitung wmum Fov -
entochlammngstorn vopsuiohen und ausserdem dic Entschlammun g
dligen eines jeden Ofens oo zu bemgssen. dass jone Zeid {5 mnuo :
ten) gut erreicht wird,

#) Automatigehe Tempemmkanmuap eventnall mr der W‘?ch'higaten
Blemmia,

3% Binfithming von '&'Mv&ndmm*en fir fhe.gledtungen anch: bed Lone
fenden Remmeranlegen wie fiir Feuanlagen seits Peihjahy 1041 Pe
gelegso Dle Bielglel tu.ngen ev, unisoliert lasaen, ev. sogar me.
Rippen verseheno... .

4} Vereztarkung der Z‘viﬂahenwmde wng Echo!mne, der Ehekwmnﬁ der K&.’!mm
' ey, s

5) Eefastigung der ﬁfenvezbinﬁnngalmtmgen moglichst an der hccib
nten:Btelle, wm Wegschleudern m vevgeiden. ,_‘

8) Eﬁnﬁverriahmg ielektr.} e &or ﬁmamme

7). Hehuts. der in. der Emgegend 1iegenéien und weso}mtzten Eauteﬁ
- .gegen. stiewlmena .

A_.I8) Y Pliesickel tostoke in & ‘iwn &ei&mf‘*enen e vcmamm im‘x\
- eny ﬁﬂmechemﬁ.er. %’mgmz,a %W z)racka wnd- amgmita voxvman




amg—dimem@enou—em -Sfriimung - hawacbt~(s.n._1ooo nmprc__,

Bide )
9) Abgtroiforflagohe mn don Ruden dor Evoisliufo vor don. Kemmosn
gufstellens - -

10) Bwiaohanontsganmmg miﬂ mindeatens 3 Vent:uen Bwieohen ;le 2
Abaporrventi on von qu»iamnﬂen anbr;lng :

11)-Pa-dte-Eress: ai-A8Ng a—\md—é .
= - chen :Bnrahg haban,, so kB te &urdh Hodgung von okdigi - il
: renzann SoB in jedonm Ex oino HeBotrecke von 100.my.
der Durchgang kontroluert waraono

k

i
4
X
!

b

, !
Yon den taohnomaaanahmon ktmnau ﬂ‘olgenda uofort durchgefﬁhrt weraong‘
2), 3); 4)s 7). 8) und 10), event. 8) und 11). . :
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HYDROT DR IR ¥ - .
KCBraun
PRy

do. - Oporation

- Emergency Iotdewn at Gas Failure,

1' ol Teal gt
rod, avon with) s :
“ﬂ .'m Mbo fails &b the saxe tlue, Vo oh;s n'ppcx \',he
Lie 3 1 Ted *10.1:))

fvom ranped 25, to 27.0 w¥

P NP N o BT P 10

P S e /0.2 Wl P B . s e L a : : : e
shove in avothor 3 to 5 Se Coli.noevly, wmerpency expinsion augw
bo eonducisd so that the eon arte 5 Leoglly efoided of liguide dn about

b
5 winutes.s

coar vilng
pg can be

stall 3"01._13 properly X rete 1ins o the eLmrL ancy
letdom lower. Alsy, the leidomn nen = am ) at esch convorler otould
bz of such-a size ilat the 5 a2imule p ; e :

2)  Avtomatie tempsrature conizeld, aven i ouly the noal imporiint
elenents. '

T3} The uso of fuil-vall tubss for 811 ¥ -~ lines ever for old
tallaticns, 88 specifisd for new ing '.1?(1'*‘ y the spring of 1941.°
The rlsers siould not be insulated ov. /"homm + be provided with fins,

forcing the partiilon wialle and ,:'\ncz"vw'_-.ng tha 4(:‘1("1\: of the
the stalls.

‘ning the comneeting lives botusen the comverters preferably
wet peint to prev oul them

'8) Electrical igai“"on dnvige at il v of the.stalls, (To prevent
sccumwlation of ex tﬂoslva gasc bg, .m,aci;i v uition on ‘tha_.r escape- fxom

converters or 1ines, ) By S oo e

C

N

) P**ctertion agr .L t(f'l h 1 mcs" of vzs;robected bulld,u-go m chs

vic.mity.,‘ C o _'.
' ' ' ' }/z/g-,_,_




1940

- C4Y 1o order to pmvanu Lmuiﬁ pocke @ 15 dead portionsTet eircrinting
»1lncas a suifeble by-pass bolvsen pv“s sure- and &Lc‘.ton side’ uhould b pa'ov:tdt,d
~‘go-that there is soms flow. .La t]"w pulisg, 0sge. 'U"(‘O k! /h., T

9} Provide Tors at ihc enda of thr, ﬁ.\:cx\.lur-ing 1im\a' bafore the -
stalls, - ST

. 30). Provide in’wrmudiatﬂ o punswn Wi ih ab- lee_n, % mlve.; be L\:eon c»uch
2 "nuL-oi’.P m]v\,.J in ci"*ulahm« 1inen, : : :

U) -Sines. the” ci:uulatmg 1im.a avo net of cqm] 1exwg‘lh and, cm.;aoucnt)vr }

do not have equal flow thru them; the flow could be ‘controlled by moasuring
_,,_‘c-};c_;,,_:prpéa.\;;iqg],;if.ic:_e__z}cq:g Qoffs GV *y JOO " m \ecu LJl‘C\Jl&thig lineu :




FE (GESCHARTSZES .
§ladizaepricho b L e G nbenda o Ychloggan s el
UBEBUGHE 9-12 Uhr * - :

gnindustria A

ORI e
Hochdruckvqnnuchq“’pu 558 - v

. -Inre Nachricht vom .. IUnn_a_rcﬂZeiphi(_s_n \ Antwarl anzugeben)
1 TeTe1942 : Abt. Hydriarung T
- _ : Dr. Schek/Dr.lhl. /Bu.

“ Botrelt:

jEﬁfahrungaauatausch Notentespannung

i.) Ana%eiﬁeﬁ>der Pemperdtur in den Ufen. .

o I der Wesstelleon (zugrunie zelegt-aind-die augehblioklich.gebrﬁuoili hie
Ofentypen. ) ’ T e

fphasa=CL Kollekamnory, 200 Atm.)

P et mnball A -
1-2 Decxel-, % Mantelelemente, 1 El. Ofeneingang, 8 {davon m I
und im II. Ofen 1 #iderstandsolement) Ofen Llemonte. :

Vorhy plenden Ofen):

semnig D Pookel~,  3-Mantelelemente, 1 El.. Ofeneingang, ferner 1
- 98il1 der ersten-Kontakischicnt, ausserdem_je Kontaktsculcoht 1 Element un
1 Element darunter. Die Zuhl der Ofenelemente hdngt demnach von der .Zah
der eingebauten 3lenden atb. (Pei dor im - llgemeinen verlassgnen- Strépulg
von unten nach oben, liegen die.Gasraun-rlemente jiiber der betraffen
. rontaxtschicht. Bei Ofen I biswellen ein #iderstandselement  im Ausg
»ggggggigzgggg:gggg (206 Atm. Blenden-Ofen).’ - '

Dsckel wid Mentel w.o. obonse Elemente im Kontaxt imd uater don

‘zusghitaliche Messung im Eingeng Ofen 1 w.o. und im Ausggng,o

‘Bin Gasphaseofen nit 4 Blenden hat demnach 9 Messtellen, zéitweige noch

- eine 1041 Ausgung, | Ofen mit 6'Blehdenxhat-14i15"Mess ellén.
Eegistriert werdens ' ‘a/* o e ‘ ' |
Sumpf S (=2 ﬁlegeﬂtg_ie bfen;,ausgér&em Ofenein,
férybr-Vorhei or und ‘Regeneration




ONIAKWERK'MERSER URG
. Gasollschalt it bosohfanklor Haftung - . AR
LEUNA WERKE (KREIS MERSEBUR®) 7

ST n o Unnere Zeichan. - Lokl
Abt. Hydrlorung - )

rsschek/dr. 1/ B

U R A LR
v

Besoniers bomorkungent

Aus dey sum furcnmessen eines Qtens priorderlicnon Zeit lugsen sich kaum

Rtckactlisse wuf 1ie Desanwintigieid sieuen mit der cine Stérung arkannt
T T Tty dogp nin OlenlBacel eine anugelmﬁﬂsigkeit arienn

wnd dia nellsiannt, He ar braucht, uvi elne 9w —tr ihrer Ursfiche- 2w eﬁfk‘{
Ceoszen binst viet zu starg von der LuneTkormged b und pulfassungagubo des
hobpafenlen wannes boe toral, Inss im vaile der Stovung aum ain Zel
anLer.oorioed bel Jer wour Leslugy, 2ines Cfane Ans einen ador d¢s wnleren Ty
bt duiivey qr. lur erfanrene Cfentanrer im Trustfnll nur Boine.Riuh§§;

: . . - : - N S h et NSNS
glemen e and ;m.Jusyuuse—xlghuuy-(en 2t Tl tlw Llemenue 1M wontakt Btechmﬁﬁ
: AR

WL,

g a1 LunT
SR LN

pe) 4o ded sonserd Laprodustes
Somomretupanilelie e
Vivs D U= RET ot dor iile comoers bur daraﬁﬁ
: i cen-dos Y n-
L, yereinjen, Ler Tempa~
L cisme Tu erenen. (Anl.g

BEEEIRe
X
-

siLzuns $TIOrL sl uin cdilfte,
" " cunz AeIttds,

1druckventile (ireislauf) sculiesoon und iber
. \ N
7

IR H [ R
Jentii yo(aher grLsLannen.

Taprperaial dient Lultoas, aie Gormal tetperebur der GaSphwa

Lel del‘@ﬁnlc—} §HLZfKL&S®ﬂ¥w r ist Jer deprind der votentbspennung 0
Gei@utwarten der Ly avatar berw. arand der Xommed pekannt.

Yie dormal tempere bal der G legaucel liggt bel 24 - 56 V. ,sonald ein Tentp
paturansties nicht wot ait filtgas abpefensen werden Xary wird bel 2T MV
-im Clen I dlie winsoeritzung fe3 - 32 cbm/h) wn 5 cbm reduziert and kalte
anreivdl wujelu.res. i pue Lassnanme Latb pisher in ailen ¥21len genlig
ein welieres alzienen 2u onteruinlen, wo sie nicht mehr rechtzeitig ange
wandt werden KauRs verkort die CuamET. Lot ansunerimen, dass die Kammé‘

. die Tempgraturstelgerid cesculiidlft wurde, wird sie villig guf Anreibds
pestellt nud aut iblicre Weise, allerdings meist beschleunighy entschl

Yie vollzient gi L die Nctenbspanming.

PAEsA-ARe ed ot

juch hierzu ist wu bemerken, dass dis Boteutspennias pel Sumpf-
" pur im 1bstellen der Einspritzung,'schliessen der uldruckventilei(
Sangselte) und Offnen. der untsfansung (Ventil ) bestente o -




ohleiys
worben g

Ta11e. Bntad h_\m(ingsventiil'é' sind 30er Ventile
"qumalerwaisngebfrﬁet sind_d;e~Ventilevandd6r;G 1be
Lin Snpe;vmmgn@a-burm fgt nichi v'd1-lmnd§mg-'dagegen. eing Grab
_intspahndngstopfffﬂr 4 zohl nern. S )

Die Entfernung der ¢rube von der K
B . vom Bedle

©s sind voraanden 30~Kémmers ' cT e

2 Entscnlammungsleitungen mit je 2 30er Ventilbn an dex Grubay el

;ruppe der yamer jo Ofen 2 30er Ventile ferner“2*f306:.Ven

e"2"EmTZmdﬁchenhAbSUh'mundhAm,l'lten Apstreifer, anoh -die no

-

amung e mit Hilfe eines Venti1awEﬁffaiﬁ*Gyuba*umgeetel £

“Reifientolpe der nungL guntichst werden die G rubenven
und die Leitungen vOR der Kammer zur Grube umter 200-&btm-
wird entschlammb in folgender Reihenfolge:

Der Butschlammungs—ﬁbscn- d wird wuf pormalem Wege entleert,
[ xulte Abstreifer und der \bpeneider nach der Srube - entl
'Sﬁﬂdfeffolgt~dasuzntsbnlgmm der Ufen von 0fen - 1, zum Schlu
-Beyy 11 entscnlammb. T e
as .ntschla.cmen erfolgt -heute grst, nachdem die KamumeTr gegen”
abgeriegelt ist, nassgeband fiir die oben.angefﬁhrte'Reihenfolge i

" yermieden werden:80lly dass z.8. bei Entsculampen von 0

ibrigen Agparaten bgfindliénenfﬂﬁckétﬁndejzu:ﬁckgégeben
oll;erbaren Versetzungen flinrene AL _—

Haterial dsr Bjnhspnlammmgsleitun@eh N 6 bei:3
i LeitungeﬂfSind'bish%i nicnt: defekd gewordeny,
gz der Kammern Z¥ chen den Bedienung
pe~und GFubgy 8 Wels
der. Betriebszeit.de 3

Sobald dif
apsgeblasen’”
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hdragkversushe L 7.5u11 1042 Ba/my .. |

e K-t ——
Vorznmmer Dlr dir. Dr. Plaru

ind ' gi < gneienvhesproch :
wie die Erfahrnngenp welche eich daraue ergebsn9 disku ie to
ckor, Leuna: | i R T
’ Wenn eine @asphase-Xammer 2 MV hBher liegt als norual,
muB die Einapritzung abgeatellt werdenu ' ‘
happertz Temperatursteigerung Zeitp in der die Temperatursteige-
. . rung erfolgt. :

von 25 guf 26 MV 3 Minvten
v 26 * 27 ¢ , : IZZ.M.?
27 n 28 n
228 .. . 'exponentiell klein . .
Notentspannung dauert be ?4 Ofen ca 6 Minuten, um guf 100 =
- 150 aim zurfickzukommens—- ————— S

?l?_‘ll‘i’fﬁ. Wenn bei irgend einem Elem%es 27 WY zeigt, dies |

automatisch angereigt wird und wenn man denn dem Ofenmann es
iiberl&B8% notzuentschlammen, wird aller Voraussicht nach kel-
ne Katastrophe mehr eintreten. Es mﬁBten alle Of n gla;ehz 1
ig-entepamnt werden, T ' e ‘
In Rheinbrafin steigt ein Element lokal an bei Kaviarverkokunr‘
deshald kann man die Regel wohl nux fiir Steinkohlewerke verw
wenden.
Gleichzeitig mit der Enuschlammung musgs beim Notentschlammen
Yie -Gasentspannung iber Dach gedffnet werden. Rheinbrdun -
macht das immer; wenn Gefahr vorliegt. Die Gasentspannung
spritht immer etwas. Nachteilig ist, daB dedurch der Inhalt
eines Ofens in den andern herfiber gezogen werden kann. Dis
Entschlammungsleitung sollte wegen der Gefahr des Platzens
einer solchen Leitung m8glichst nicht an Bedienungsgang vor-
'%eifﬁhreno ' .

R _&.‘\u-.s.‘-- IIO

~

rung
Der Betrieb mit estn. Schieferdl hat gezeigt, daB man & |
. damit auf gute Produktion in einer Kammer kommt. Der Jlgewinn! |
"bestand anfangs zu 40°% aup estn. Schiefertl und 60 % aus :
Kohle. Dabei betrug die Leistung 0,25, die Anlage war mber '
“wegen H, Hangel nicht ausgefehren. Je Kammer k8nnen 1 500 motc |
Mehr-Produktion erreicht werden. Vidleicht sogar 2 000 motos
Das wlren in 3 Kemmern 4 500 moto. Dabei wiirde mit dlinner 4
Rohlekonzentration gefahren werden. AugusteProduktion: 93.00"
moto voraussichtlich bei Kohle alleins Juni-Produlktions effek
t.v 5 600 motos Seit Juni sind 3 Kemmern fortig. - - :
Dinkussion Uber die Framdble: Pintsch Hildebrand- Generatoro.,
. teer und Wblfhrsheimer%eer und - SteinLohlenteer und: Pech, so-
" wie Strassenpech. Es5 s0ll in Ludwig : die gemeinsama VEr-‘
o arheitungsmﬁgllchkeit gepruft werdaA { o
) : : 8‘31«"-
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_Die wzhaoretoffreicheren 0le

_Bollte man_solange. nczch_ﬁchwierigkeite.l

boi—der~xohleve“f1uesigung—beatvhen»m8gliohst~nleht»verwAnden‘

!ﬁgﬁﬁigéﬁﬁi {ter die Fahrweise fiir Rheinbraun, wie sie sich suf '}
@rund der Kleinversuche ergibt. Vgl. Aktenvermerk von B
Dr. v. Hartmann.

re

:-

LoBLumeNCTOnl pie psvironteYmt—62-% HEt—lesty
- - ohne zu serflisgsen. Vortreeknfing ist nur mit -dem K&ﬁinkorn
wSglichs DesSHETD dtisst die Neutranlisation der rhein ;B a0 |

kohle auf Schwlerigkeiten.

=~ Kgviarbildung ist durch Entsandung gu vermeiden.
Schalenbildung in den Leitungen zwischen -den Ofen kann wohl--
nur durch Neutralisation der Kohle vernieden werden.

Dollein: Durch H,50,- Neutralisstion ist die Verirustung ¢er
Bcehlange auf 48 %ur[ick@eum"en Durch B-Zusgtz ist die Ter-
krustung der Schlange auf 50% zuruckgegangenp ausserdem j

- fehlte Bisen.in.der. Verkrastung.. - st
Durch Temperatur~-Broniedrigung des Blelbades und Schweie;zu~ L
sgt2 kornte die Verkrustung bis auf 254 der ﬁreprunglichmn
Henge gemindert werden. . "

p S

Fler: Briizer Tesr springt bei 21 MV = 408%C an.

v.Harimann, Nach Klelnversuchen nicht bel 21 MV sondern bgi £2 WYe

“4267C &,

YoBlumeneron: sur. raine Teerverarbeitung fehlen in Rheinbraun Kon-
taktmaischanlage, 8ilo, getrcnnte Destillation. Deshalh geht
nur 488 gemeinsame Pahren mit der Kohle in verdiinnter Tohle-
konzentration. v

Un L-Benzin zu erzeugen muBten die 6434 Kammern angefairen
werden, dafiir werden Regeneratoren gebrauchi, die z.%t. in
der S-Phgsa eingeeetzt sind.

Haver soll Strassenteer nach ILu schicken, damit die gemein-. i
same Verarbeitung mit der rheinischen Braunkohle untevsucht
werden kann.
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~CHOTBNCAPANNONG) ~OF RYDROGENCE 10N -STRLLS

Leunawerke, 8 October 1942

Rige of Temperature in the Converters,

Number of Measuring Pointg, (based on the type of converters in

use at present):

Liguid Phase Converter, (eoal stall, 200 atm):
1 = 2 1n cover, 3 Jacket elements, 1 element in converter

inlet, 8 converter g¢lements, of which 2 in econverter I
and 1'1n converter II are :5sistance elements,

e . e

Prehjdrogenation Converte y 200 atm, tray converter)s

X cover, acket elements, 1 element in converter
‘inlet, 1 elemeni in the upper part of the first catalyst
layer; as well as 1 alement in each catalyst layer and
1 element below. The number of elements 1s, therefore,
dependent upon the number of catalyst ¢trays. With the
generally abandoned flow from bottom to top the gas Bpace
- 0lements-are above the corresponding catalyst layer. A%
times, there 1s a resistanes olement in the outlet of
sonverter I. : :

Beugdnation Converter, (200 atm, tray converter)s

Cover and Jacket as above, also elements im the eatalyst
and below the trays. Additional elemant 1n converter I
inlet as above and in eonverter IV outlet. A wapor phase
converver with 4 trays, therefore; has 9 elements, at
times a 10th in the ou%leto A converter with & trays
has 14 to 15 e¢lements.

Recozded aras

Liguid Phage: 1 - 2 elemen%s each sonverter, converter
inlet on each @onverte@inalso preheater and heat

exchangers both passes inlets and outlets.

Vapor Phagas As sbove, except that the converter inlet
~ 18 usually re@orﬁad only for eonverters I and II,

Converter Operstors: ‘ : ' j .
Each stal%‘%liquid‘and vapor phase alike) has 2 men,
relieved every 6 hours (12 hour shift¢). One man runs the
stall, the other does the clerieal and catehpot work. _
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Time required to resord all glgmentg:

a) « Liq. Ph. & Vap. Ph. Conv, without trays, 1/4 to 1/2 min,
b) - Vapor Phase Converter with trays, 1/2 to 3/4 min,

Speelal Remaxkss

No conclusion can be drawn of the speed with which any
trouble can be recognized from tho time required to record
all the elements of a sonverter. The moment in which an
-operator notices an irregularity and the period of time

ulred to: recognige the cause of any trouble-depends too -
mu upon the attention and intelligence of the man in

question. To this must be added, that, in case of troubls,

there should be no difference in the time required to judge

the condition of this or that type of converter, because

in an emergeney the experienced operator will read only his _
mejor control slements and, in the vapor phaae tray convorter, ;
-8 go only-the-elements ‘in’the catalyst, - e

- Time ;eguirgd for a_stall to run awaxx

a) - Liquid Phase, 4 mine
b) - VapOT _" ? 3 v

2s Obggrvgtions on the progressive temperature riss.

Fire in stall 2 due to sudden change of 1nje@ted feed and
- subsequent rise in temperature.

The stall in question was a B-product stall in which The
temperature rose so fast that the conneeting plps between
converters I and II Lurst within 4 = 5 min, after the rise
wag first notlesd. Fig. 1 shows the temperature rise in
converter I, .

3. When to eggand in an emergeney.

Instruetions for emergency expansion are available only for
the vapor phase:

@ 24 nV cut injeetion immediately %o half,

@ 26 mV cut out injestion entirely immediately.

@ 30 mV shut oil pressure valve in cireulating line
and expand over 45 ‘mm valve: 9O v

'The normal temperature of the vapor phase 18 18 to 23 oV,
: Cold 8as is used to depress the temperaturoo

Liquid phase g¢oal stalls are expanded only in caso of
‘defeetive equipment or: fire in the atall o

JﬁZJ’Ki,

"The normal temperature of the @oal stall is between 24
- and 26 mV, As soon as.a rise in- temperature ean no longem o
'-be con%wolled by eold gas, the inja@tion 1nto @onverter X
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(28 to 32 m3/h) 1s reduced by 5 m3 at 27 oV and pasting
oll 1s injJested. This. procedure has so far been enough
- to prevent a further rise in all cases. If 1t can't be
. . applied in timo the stall will eoke up, If there is reason
— _t0 elle at the sta $ boen damaged by the rise
v ‘temperature, 1t is changed over entirely to pasting =il
ﬁ and de-sludged in the usual way, although generally raster.

4, How to expand in an emeygenay.

Emergency expansion in both liquid and vaper phase consists
‘merely in shutting off injeetion, shutting the oll pressure
valves (yressure and suetion side) and opening expansion
valve 9. The procedure then immediately followed for the
coal stall is deszeribed belows

Fig, 25 (Arrangement of exmpansion and lotdown lines) _

All valves are hand dperamed exc@pi that in the de-sanding
line from converter I there is & quick-closing vailve (oil
pressure), becsuse of the danger of erosion in this line.

Al)l letdown valves are 30 mm. The valves at the pit are
normally open. No expanslon tower is available, but ona pit
with auxiliary sxzpansion pot for 4 to 6 eoal stalls.

~ The distance of the pit from the stall is 70 m, from the
operating stand 60 nm,

For each stall are avallable:s. 2 letdown lines, each with
2 = 30 mm valves a¢ the pif, 2 = 30 mm valves for each
eonverter in the stall valve group, as well as 2 - 30 mm
valveg at H. E. 11, and 2 each on the intermediate eatch-
pot and the eold catchpot, The normal letdown @an also be
diverted to the pit by a valve.

Sequenes of Operationg,

First, the pit valves are closed and the lines from the stall
%o the pit ara compressed with N, @ 200 atm, The stall is
then de-gludged in the following“sequences '

The hot eatchpot is emptied in the normal way. Then the eold
catehpot and the intermediate eatehpot are emptied into the
pit for normally,,if'possible),-folgowed by de-sludging the
converfers from IV to I and heat exchanger II last, -

The sludge is let down at present only after the stall has

" been cut off the sireulating line, The .above mentioned '

. Bequence 1s based on the neesssity of avolding, e.g. that pzp.
in de~sludging converter I, the residues still eontained in
the other vessels flow back and cause uneontrollable mixtiures.
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The letdown lines are of N6 material and 30 mm dia. No

defect has, 30 far, boon detested in them -The{ run in the

pipe tronch from the stall valve group between the operating
gtands to the letdowll group and pit, 4§ mentioned above
thay have 2 shut~off valves, which are open when the stail
1s operating and are, there%ore, without pressure,

Whan a asonverter 1s pomplotely de-sludged the walves at the’
gonverter are closed again,

Ag soon as @ stall ls completely de»sludgéd, the lines are
blown out with N2.and docomproessed.

Pinally, attention should be called to the netessity of

avolding mixtures by continuously injecting & little flushing

%asa Into thg individual converters and heat exchanger XI ;
~(about-50-m3/h eaeh)-thru the letdown-openings by way of the- -
letdown lines. A little gas must also be run thru the heat
exehanger coils ay soon ag the stall is run without injeetion.

Disgussion with Rheinbraun, 6 July 1942

‘Beeker Leugag

When the temperature in a vapor phase stall 1s 2 mV higher
than normal injectlon must be cut off,

Sghapperts

Tomperatura Rise ' Time in whieh temp. rises

From 25 to 26 mV . : min.,
ro2 "2 v % l/g min.
w27 " v - 1/2 min,

Above 28 mV. seconds

Emergeney expansion to 100 to 150 atm requires abt, 6 min,
with 4 eonverters. ' '

Pgukerts

If 1% 1s left %o the judgment of the operztor to de-sludge:

after an element, liquid phase converter, has automatieally

indicated ?K m¥, there will, in all probability, be no .

trouble. Al econverters should be decompreossed at the sdme
. timﬁa . .

”,In-ﬁheinbraun'an element will rise locally due- to eavisr .
eoking. The general xule can, %therefore, be -applied only  f.z/J.
to bituminous coal stalls, - o : , :

—
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‘In an emergency letdown the gas must be released to the .
atmosphere at tho same time, This is always done in

Rheinbraun when there 1s danger. The gas always splts
some when releaged under presgsure, The disadvantage in

—"—"-—-"-*—-——%hia—ia-that*the—eontents—of—one—converter—may—bevdrawn
over into an other converter. The letdown line should
not pass the operating stand, because of the danger of

bursting of such a line,




SIREIN STALL No. 2

JYME 5O, /1940

. —

.//

| BREAK IN PIPE
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dann die Uplaufpumpe nagegolren und die Eommox bed 240 afli Gose
Qurohgong. gegebon {2000 1) Vemn elles dn Oxdmmg (Geoweagen, Mopo: |
nster uswe) wird dor Vorbeiner gesiudeti. Ju dlomen Swmol \m@m
die Blindschoeiben der Kraftseclel tung und dex Leuchtgasledbuny e
dig Zindbromer gesmogen, welelie jedesmal nueh Abstellen doy Eommess |
geatonls wordon, Vorhey Gor Gonvorlhisdsor mld TP duxshiie—
apUile, Indem man das VHlzgebliése antihrt, Tnterdruck fn Vovheivey |
‘hevatelld wnd dean FrisohelRnlh Gurch die Zindflarmonlbchow elpes .
saugt wed auf der Druckseltes iiber Dach £hhwhe Die Absparilloppts
Su den Prannern eind gesghlozstn. Fash 1 Stunde wewdon A% Logrs -
flamen gosindeb. By wivd hiereu? vetn jeder BrenniPzruppe (2 Gruges |
DR u, J3 3 Brenner) d&; mitileve Noeonew ponindet und dia Poupes |
rotup des Ofens pro Stunde (blz 32 n?¥) wm X mv geobelperta Ay |
32 TV 0,%:0,7 u¥ Steigervng, Tel einem noven Ofen wird bei & uf
it Hi*(;%elzil oder sbatrelfep.dehversleinaprdtoung {1000-120C Tb3ea)
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Fricehras:

shafens Frischgasleitnag Oppancindwigshafen (In 35) st
Br%; Wit Helgwng wversehen, wizd aber selt Jehwan nicht mahyp
gehelgts Friher waren im Wintey Sehwierighediten infolge von Ante
ireten Jon Wasser (Hinfrieven). Seit in Oppzu Entwisserung elne
gebaut isoly, wurden kelne Sohwlerdgkeiten meny heobachted, Bel der
Ankanftsetelle in Tudwigshafen (Bam 35) sdnd 2 hin greinondesrgew
gohaltete Yasdarabstreifeor angebreehi, weleche stwa alle O Tage
abgestreift werden, Die Isclierung und Eelzvorrichiung reicht bis
- etwa 100 n hinter dlese Flaszehene von da ab big Blngang Kammew feof
-weder geheist, noch isoliexts Schwierigkeiten infelg NE, $waten :
“bisher noch nicht suf, Abnorme 00-Hengen warden dureh Fgmaﬁ- zseipe .|
- angenelgh, , - ~ e e -
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S risoigasteitung—mehet: redolant, NIt

KuokeYent-nuf-Kot-64" 4—vixd-8ag  Frdchigds Plr don Donginirelsloud_
bloaut 0317 g WH, /89 mih Vasber gewnsohen, Zum Gowlhrlel stung :
einer einwandfreldn NH,-Analyse vizd die Frobonahme Ubemw wine gud
geheizic Sonds (3 mm),”die iber aine Ser Idnze in dle Mitte dep . .
Leltung fihrt, vorgonommen . ‘

P8litzs Trischgosleltung war friher wur bis zur Vexrteilergruppe
gehalzt, ¥s traton Sohwierigkelien durech NH, ouf, dnahenondewa

vod-Eommer e 52 1 ‘risonges besrieban}. Ry wind hier vers

hidltnispBasig weile Teitungen mit gadngam Durchfluso vorhanden,
Ebenso traten in den Priochzasleliungon dew Detrdebskontrolla
(Spiilgns fir Standmesoungen uow, ) Verstopfungen an?, Alle diese
Leitungen wurden beheisk, Ausserdem worde boi Ronmey ¥a eine Vas~ -
serwische angebracht, welehe don Ammoniskgohalt von 5.8 g In

. Frischgas onf stwn 25 ¢ davon vemmindent. . - :

gum Betrievsuwfall am 26,6,1042,

Die (ffrung des Xreisloufes ITT ergeb, dacs dos Riigksthiogs
ventdl mi Kanmer 16 % ; v 8benso wurde,

gighe Skizze, an der Abgangsatelle fily Kammer 16 vom Kreisiau?
Konlebrel gefunden, Anzlysez 61 ¢ Festes, 8010 & Asche,

iiki$$f381 ,Ioh M ) ’«":".:‘"A.'\/\'j'“.'r"‘l"
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1 Choek valse

-~ Des swrlickstelgen des Rohlebrales wird auf dem Strenmnefall
Vo 27,5.1942 mmwtiokgotinet. 0b dannle dew Dugong ua dos Risks
sahlageentil offen wexy ot niehd bekaant, Belm Unfall em 20,6442 |
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tileg Shizungen duveh Zoriisitatelgon von Kohlobred dn den e
law? teaton bisher nicht auf,

Inawigohofen hot Rilekaehlagrontile ohng Unges ‘Bo
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" Dodurch konn dexr Xreisiauf YIIT unnittelbas hintes den Sugens
—ammyy- geriegs orden, AUDNETAD SOA AT Ao non
brachte Unzonevow Riseinliiagendes TredsTauta 11T Cureh, wopslono
tiges UfTHen Stromung in don bis danim Boch nleht im Botedeh biw
findlichen Teilen zu erseugon, Nach Warmfahren des Kroislanfen
orfolgt das Mineinhiingen dutch Offner der leteten Ventile gegon
. Kredglone IY wad-Schliessen des Ungange. ‘ : |
Zox Zeit ist dexr Evelslauf YT ebgohiagt {(Tiefercoison dos”
Trglolaufkithlern), Auch bel dlesen Kreislevf wuric Gop gecohils . ..
o=yl “ggs 3 EP!ZB E‘; 36y
I “Gen RUekschlogventilen werder 5 mm Stal)fedorn verroms -
zi?jzc. dz; iie 8 mnpl”-’aaemggfters gebhrochen sgmfi}%m:c‘xﬁ;n civd sw
NUDAWNT } o C

7' Blektrisohey Yorheizer in Vorhpdriercyrshamern mldta.

Dle Dlemente waren bisher wit Ansrahme vom 2 Tlemenben em.
wtersan Pasypnadelbogen auseerhald der Stromsulihrung engebwraght,
8.8  Tomnez 84
i - ._, ey -
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O e S

P
f
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. :
Temperaturloge disser Foumexr em 25,7,1042,

Elgmen‘is ‘ 3 1 4 5’ 'L ; - Belogtong
o 21,0 .2193 21.5 g1noi2 183,89 fumme 1560 K@,

Durch Hesevmpen om @iuweyr beheisben Probshrermniel wisie Teslgao
stelll, doss elwa 3a der Miftte dey Heawmedellinge did hiasten
Tepperatuven anftrgtsn, :

Bel dap An Betried bafindlichon Kammey wardan  berails,
bavor mon dles wmsate, cine deihs von Snoskpelimonten dw gam
Hithe ongebiweht.
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hineinguningendan Telles geschlozson. Daner des Auifiliens Gas
20 Ghundenn popn worden die Ventllo an do¥ frarnedalle dengoan go-
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BEHAVIORFO COAL & ”RLMJ AT WAC“bSTU REMPERATIRRS.

MEASUEMS SAREN IN LUDVICSHAREN: - 700 ATH,

o o
korm&T maxrdiomn ucnms sature in_coaverters = 25,2 wV {EO_C)O

A Asgumpblon: - Ges flow uormel.

when the tewmoriswre wiscs excasslvely, nold ges io
{ivgl injuctod Yo o pad, temperature of 25,5 wV, &bt the same
time cubiing down the rma p?@hu"u i the T\mvv\ﬁtﬂrﬁ nlses
above 25,5 w¥, cold pasting oil i njsceted Ezo&d ot the ccnvertwp

x qr\xxuh 3

TR CReTIoN aud U@ prEnBCd ait o u,h,u STOTEe

&t the game tims, The gold otl e C)nfovnd Ly o puste pre"

wh-( ..... conveys ~Jovt‘2 w2 f{volwie of stall = 1, 6 W),

T imns 1ters of pasting oil 1ls saough to save va canm
(Ovmﬂu io” time of puwr is frow B to B minutes, aecord-

ing 4o the convestor Lemwpowoture). IF the coaverier Lewperaturs

manabes 20 op mops  emergeney let .doum mish Do YosSI

Thia is dong In the folloviag why:

5 pﬂ hentor DUInoTy Ure
Llowor lkoeps o ruaning,

2.} The atall is disconunected frow
{falacivic valvos, civculstlog oysten Inle

3. ) The converters are cmpiled i the crder 1.2 {ham
aperated vk11CJ}, Ixvespective of whe CONVE ;owrn 1 or 2
Ton wvay, Ehe sateh pot lo emmiblsd i tho nogzie in tho nomusl
menney untll gas epreavs, The nighe S CouverLer Lenporaturo
the quicker the converier »

< A) Pesting oll i cowlinved o yun tirw the heat ox-
chi®ags dd @ac the nyeh ates ©o prevent coliing up.

5°) . Ta Tudvigshafon the lstdown valves usually lsak altor
an em rgoney expeasion gue o the runavey of o coavertor and the
stall can not bo restaried imuraiauoiy Tosrefove, olfter tho-
e onversers are euptied, the stall 1s shub down in such & way
that niteogen is 1nJeoumd into Ghe boat exchangers and the pre-
heater after the pasiing oLl pumps have umna ehut doyn and the
heat exchangers 00 ﬁoeﬁudgod ot the same %lme, As scon 8z the

cff4?a.a
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heat exchangers ere cupty the valves are agnin closed and tho
stall is further flushed with nitrogen, the flushing-is con-
troliled by ges analyses, : -

G. ) CRENge comverver levdovn valve.

7.) Agoin flush with nitrogen, thon £i1l ¥ith 100 etm
hydrogen for starting up anew; lot ebout 2000 w’ gas flov thru,

8.) Aftor chocking the gas meters for corvect functloning
-peating oll.injection is lwmedlatsly. stavted.. - T T

9.) Y¥hon the cateh pot level has been reoached ond the
lovel gage functions properly the pressure is brought up to
veaction pressure (hourly facrease 50 atm) and the coavertser is
sgaln brought up to the injectlon teuperature in the usual
mennar,

B. ) Assumption: - W0 pas Lo,

1.} Por omample, due %o clogg 3
or prehcater: Burner s turned off. Converter it off the
clrculating system and smergsncy lebtdown is made Just as ia A,)
Using the cold oil pump, pasting oii is injected In ¥
botvosn-Lhe pachestorand fonverier I ang 4}
run ¢old to the catebpot at atwospberic pre
-vhere .the. preleat. sysieu.is clogged, pasting o
Lhoe free yportion of ihe poesage,

2.) For czawple, due to clogpiag of aiy cooler, product
coolor or heat exchanger wveturn passags: Jaut off burnevys, swlich
to pastling oil, out converters off the ecirculsting syston and
neke an emorgeoncy leitdown Just as in A), The convertors ;
run cold with pesting il thru heet exchan and prehsater
the caigh pov,

TONe
v

3.) For exampls, due to elogging of the gus inlet:
Turn of £ burner and svitch to postlng oil, put the convertora of'f
the eirovlating system and make emergency Lletdown es-in &),

When the inlet gns fails bub the cold gis continuss to Tunchion
-procasd likewise, '

€.} Aspumpilon: Brezk in Prehentew.

: Turn of § burners, shut off grs civcevlabting sysiow,
Digeonnact tno stall from the civeulating system and try 6.

ewpby the converters, Flugh with nitrogen, as guiokly as possible

ingert & Hlind dlsk Dotween prehestor and vonverters cnd wan

- the converter systen cold with the cold oll pump %o the cabel -wob,

. o N 2

s
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Norm&1 mexinun Sewporature of tho oonve‘noru LJ 2) o hN
(hooc), @ ponding upon paste ohrupun

A,) As: sum .M_‘.;“I!uo_g_n; 1
. o o oo
J * e - U U 48
p&stinw oil to 30 m coal puduo.w'll nviun downy. the LGM“OP&LUTO
in all converters in & to 7 wminutes (209 a1l {rl llunwmc*ad3
at 15 mV), Letdown at hig orature cannot he done &% Louna

because of the 82 materiel in the exponsion line.

B,) Assum : : henter,

Svall is taken off the cid Lating ed.

Aganny

possible
L valves.

=
L5, e

The tewperature rls
been ropeatedly possib]
cold gas from the bow 4
geney letdown at 26.5 mv 1

Cloge electiric valves on pre
converisy I, angle valve, tou
cateh pot in tho normal wenn ; 1 Tt L*Vca 20-3
saconds Lo oprﬂato the c¢lece & tho stall doegn's
burn (brosk opon;n STy To stop the latdowvn between 150 and 160
atm and to continue the letdown normelly. The heat exchangeors
are cuiptlied a8t the stne ine.
_ in orcder to loep ths prohscter and heat exchangers open,
pasting oil is run while these weesures ove teing teken. " During
the chiergoney letdown, provided the stell doed not k due to
& ‘breal, all Ldl@uncold gan, pasto ges, ccollng gas, etc, valves
are closed and then the elecbrwc valve on the pressure side of
the, circulating system is again opened ond the individual.gas
PRESOEES are ?luqhed by sound one ey gnother by & quick.
opening and closing, Ths preheSter it run cold, just ag in-
Ludwigshefon, Dependlng upon conditions, the 1etdovn may ho J%éb(J
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broken off at’ Lntovmediate yrossures nnd thoe stall vestarted
(hochgefehren), During the refilling, the individual emsrgency
letdowit lines ave flushed with oil, - » :

Ludwjgeh fon:  The compressed end thoroug
first Tidghéd with 11"ogou in Lhe normal & roction of 1 ow tn
the expansion valve just ahead of the suctlon side. (Flushing
and rofilling of the. o ri nleo dong. tThaw uho cool
l1ines), A gap snal y is tale X no oxvg@n is prosent,
the stell 1s f1lled with ma ) hor WO atw), ¥ith the
stall by-pass open., Fillin 5lowly, due To
c¥§rloading the Eo-washor {ti -esnverter veluue-

. Tho cich1aLjﬁg gystem is I .~‘ . the same tiwe. Wien
Lhc clﬂculanilr systen and the sbell D COUIDPE 85 [

Oppau plent pr ssure) i

monometef , ote,
in the fuel gus and llluan :
this purpose; they are inserted ev
down, Befovo this
by star?" uho
jals ater, fres
,haleq and e“bvoahlng_yo_&ymosphero en .
ghutof{ dempors to T ; AfTer an aow
pilot fiames are ignited, Th@n
group {2 groups of I burners each;
temperauufe is incre L wV/he Lo 12 u " Feowm 1
increase is Far, With & ne ‘. 1 ucﬁ mlOﬂlo JJL
o caLcn 90u hssug oi lUgGCLLOﬁ ls s
LC"’) 9 S l.’l“'{ul\lKl‘
i ate in ord
3 ogouLm“
Ag soon
Iuncblons d@com_
When cve?"thing 15
increased to 700 a
the feed ls awitched to p
posiing 0ll is 1njected
mV the Fﬁed i3 switched to ¢
cold gesso The switch-ov
to thin snd thick paste,
Tun in the proportlon -
the suction vessel),
thin paste line in the hes
of so]mds xu 510u7v ou»




P . mees

broken off at Lntermodiats pressureb and tho stall restarted
(hochgerahren), During the rcfilllng, the lndividual omorgcncy
letdown llnes are flushed vith oil,

Ludvigshefon: The. compressed and thoroughly. checlsd stall is
first {Tughed with nitirogon in the norwel divecition of flow to
the expanslon valve jusi shead of the suctlon s

cand refilling of tho oonvort _is alzo dous w the 808
lines), A gap snalysis i e : .“=”" v sgont,
the stell 1s filled U] : , th the
stall bgupas opon. ; must be oou» veory 1y, due %o
oyerloading the Pgnxth 5hQ_5 o 8 1) volumo
w’), Tho ojpculating 973uou is fillea ame time ‘
the circulating systom and tho stall have coupra
°h0 aim {tho Oop&u plant pressupe), [

~T pugp-ds-then-sterte
at 210 atm 2000 /). When everyohilng

-‘monometers, ete, uh@ chhoﬁto~ 1s £
in the Tuel ¢ S
this purPan; they are inser OVELY o ting stu
down, Before this, the ges prehester i1s {lushed
by starting tho circul

‘——‘Aiﬂ“%he'ﬁﬁﬁhG&%ﬁP}‘%hﬁﬁ—ﬁ

plloy f1 ; a eye ignited, Then
group {2 groups of 3 burners egch) 1g
temperaturs is 1wcrca;od 1 mV/nr to 12 mv,
inceresse 13 0.5-0,7 UV,ATq {ith a'ncv ¢Oi
or catch ot ne&vg of. ] &
Ltr), With an o0ld cony
after igniting the p ohuatuz,
and subsequent sceling and &cow i :
As soon &8 the level indicatow Iin the catch pot r ters and
functlons decoupression -i5g i e the letdown group.
When everything is in oxder :, DinE 18 slowly
increased to TOO atw at the v )
the feed 1s switchad to USSb 3
pam*lag oll is” Injected &t the x
mY the Feed L3 switchéd to cosl
cold gesws, The swvitch-over
to thin and thick past % cosl o ané p
run in the P“OPOPLlOﬂ ¥ L 2 aours,  {They
the guehion vessel),
thin paste line in the
of golids
paste concentra
: 1 orl for 2%
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At this tumporatura ‘the conve*ter is lett Lo resL and the
correct gas quentlty is adjustod,  Tho quantity of gas 1s uni-
formly Increased or decroased &% tho ra tc of.so wi/h, _ The coi-

a rate. doponding upon the acblvity or ﬂe uOﬂVOULCPS,~ BOUW@CH
23.5 and 24,2 mV the tempey&tuwo ic inoreased 1/10 uV evory 2
houns and tho converter then left to rest a iittle svery uiuo
From 24,2 wV uwpvards, os the caue m"y be, tho onerafion oy Pro.
“seed evon morz carsfully,

Make-up QOss,

: Ludqigphaxon‘ The makeo-up gas line Oppou-Indwigshofen (In 35)
 __I5imsuisted end provided L;LA_&vhoaLiny o _tracer,-bub-hos-net |

baen heated for yeavs, Formm’1y roubile was encounterod due

to wvater (fweeging), DBut since u:%lnago vag Ingialled at Oppav

no mors trouble wes had, AL tho point of entyy at LHCUquh&vOH

————2-yater soparators -have been installed in tha Bt To i & Wl ST b =Y =S

whlch ave dvained every week. The 14 no is insulated ond heatsd

to-abovt 100 m bohind those separators? From theve on %o the.

inlet o the stell it is nsither insulated nor heated. Ho

di £rficulties have, as yol occurvoed due %o mh) Avnornal quontiviss

7 CO have been iDQ¢LJLOd by remoie rocordor.

Leuna: Hele-up gas tino-hosted to inlet To civenlating 1ina.”
‘eireuiating system is vauhou vith vaber 0 0,1 ng bd)/JJ
assure & gaviefactory NL; analysis thie sample is token thow a
vell heated sampling tube {3 mn), sxtending inte the widdle of

the lline.

i ¢l

Becetme of catelyst 6434, the make.up ga~“ior the éusolenb
0.
le

P8litz: The make-up gas line wes formerl" heated only LO itihe
WotFIbuting group (manifold ?). Difficulties duo to M- 3
encountorad ua&”Lml?ar1J in duLl o (.5 oporouad wiva wsle-un
goa), Tho“o are couperatively isrge ilines here with

Clogging also cceouvrred in the makcmuv gas linos the O“””dulﬂd
control system (Ilushing gas for level indicators, ebej., ALl
these llnes weroe heetoed, A water wesh was olso installed nosm
Stall Zs, winleh reduced the amonia contont of 5-8 mz in the
wake-up 88 to about 255 thercof.

The Accident on the 26 June, 1042
2

: 0n 0ueuing the cxv'u nnlnﬁ 1ine 1t was feound that the chool

valve o 8tall 16 wos smespod with goal paste, Counl ngno vags
alse found at tho Branch line cohnecdion %o Stall 16 in the cir.’

culatﬂng line, see Oketel 1 annlysia- G163 ao'n s end 3-10% asgb,

Py
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Circulating Line

to Gtall

T ‘

T Elect. Valve

Coarge. Regulation fti}< Fine Regulation

) Check Valve

FJLits heo changed the original erraagerent, Sletoh I, after
the adeidont. The asv aervangement corvesponds to Mateh IT,

1

wecirculatdng System ITX, prescure sidé.,

v e rY

to Stall 15‘!' Yto Stall,16
was changed os follows:

. to Btall 15 ' to Stall 16
Circulating System III ’
. from Stall 15 § - ]* from tall 16

vlv‘
—RE

~——Chonges in cireulating system at Félitz -+ The long necket 4n -
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Dus to this change Circuldslng System 1IT oan be blocked
off immcdlatoly bohind the junction to Stall 16, The nov by-

PLss Qllcud O @ 0N WO WLl O 0 Pl & LOW

- those parts not yoi- in-operatlon av the Lius by cnrolul opanj 0g, - -
After the o*vculating systom has boen warmed up, couneotion io
mede by openlng the lest valves amiam, Circulating Syswm II.

and closing the by-pass,

Circulating Systen II is discomnected.ai present. {lowering
the oireuleting cooler), The by-pass deseribed hes also bsen
instelled in this cirgulaiting system.

5_ran 31,@01 gpringa-cre used dn the ¢nack valvas, bacouse bhe

8 mm sp‘*l‘zg« ofton brole (springs are too sulff),

Electricm Prghester in the Prohydrogenation 3talls at PElitz

In tho past, the olemonts have baen mounted on the lowsw
heilrpin bends ou‘f:side o7 the pover suwypply lines, with ithe ekeeption
of 2 olementz. - 8tall 3, c.g.»

X A $
| 2 4 5

Temporatures of Stall & on the 25, July, 1942,
' Pover lomd = . 1860 KW,

Elewent | 1 ,[‘2 43 S ) ‘ 5 L6 j
Y IS ELOT ALY T ELR TR 'J‘J."Z““

Motsuremonts on o hoated holwpin show ed that the muximum
temperatures occurred about in the wlddle of its length, L,
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C . Iiven bePore thino wasg imown, o wibey of additio&al alencnto
vere mountsd in the middle of the hailvepins in It6ll G,

atala

- .

\JH

i
ot

{
»

—rs

s
%M
”'V1ﬁdh§f

Tewperaturas of JStall ¢ ~the 26, Aug, 19M2,
Poyon oo = " 526 . 220 o 320 - 1080 N\

Elowent 7

WY O TG

Element 8 .8 oAb

1y LT BTG

<

L0
groaten

When the 350l 7 prehester waa rohul
of a tubg, the clemenis wewe ucrranged as
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Temporatures of Stall 7 on the 26, Aug. 1042,

Elemont E uv ’ _ PFlewend
185 e g
19.0 20
19.0 23
19.2 no
19,2 23
24

25

52 PO 1

N

W0 3 VUt o=

a

5000 WY oo
GO © O R R A 11 & COR0 © 12

28
29

o =

&

(ot Jud feod o3 ford Bret £ ek fd fud pod fund fmd fd g femt fod 3

w o

CADYDAOADROAGAD




Arr ggement in Bloc t

'A11 olenonts are wmounted within the zone of uurrovt flow.
_Regorve oleMonts heve ‘beon mounuoo mm bevornl nointe,; whl
elements can be connoetod to ' ot Ln case on I«
oY the normal olements, " oo

Izumas - ,
8150 pe done thru tne ooLo sau 3 5, - To ¢ont
elements . ave wetched {rise lu “e\
flow can he dotermined, wvhich it

gxchang short clreults

) dovn., - For

time by taking out bond

Pavticuler cere must Le takon that motor Ly
boen used in lotdown linsg 4s not used anywn

wooL
al The 97)
nyos*vﬂe o 700 Ltm e pressies g% Ul k gdueed
lo about 300 atm by & throt 7 0o @ plates in

Leuns: Theore i3 no cold ga
FotT o the cold gas is laje
converter. Thig cold

poasibla, v

)

3 G..'.’@ . ugou




B 2

P&lltz ond. Ludwl sh&xan' With bituminous coal the convaiter can
not be onaraﬁ K vithout consbant observation of the inner olemonts,

Wauom ] ction nLo Venor Phage Stalls.
Loun%; Water 1s injected on the Lop of the ¢old bedt exchenger
“ond Pefore the roduCu cua]o?, Porrorly the water waa injocted
ut the hotihon of the »i a 1lnec which cauged sevsre corropion
at. these points,(;orgdn“OQ.o: nwuﬂocnloslc acid).,
Pdiitz: VWater is Snjected &t tho bottow oi the ”i,#ua
Voiora_uhe cold heal exchenger &nd bolowve ths product coolew,
o oowrou1oa has boen cbserved.

LHGWLRBhQ r Wator iunjectlon as in Leuna,

Povow F liu!o.

Louna: 3 ] lating pumpse ave at
dpfven pumy ':f alac on hand, AL stsa
the c?vbulmtl pups contlinue ta oporate

PUlite:

JhEnd, st

Two poweﬂ cJ“c" g
subdivislons, so thet only i
if one cirvoull faila,

. At pregent, only pe
swltched onto the ather ¢l
srrgngeouents are being
putomatically onts the o
sufllcient, comg
1 pf:d puDS ay @oelv: mofe cu"cnt,
quantity of gan a
figurea on,




=13~ . 1239
temperature of the portions bo conneccted, '‘Theye ars no
expension bends in Louna ﬂndﬂéﬁst thorefore, proceed vory
carofully in ordeyr Lo prevent 1eaks.. ‘It has hoppened in Louno
that vaton condensed in cold portionsg of the Gi£0u1Gan 1lno

Preaouye Sidd), CIIOVTY 4 mery: med Ok
dey tlme, and -then ;u the {fore-noon, Opontnv th@ 1a3u guuc valve
takos 1 to 2 hours,

Pollis: Jquid thao- how Procadare

1.) A% cviuch wers i eireuleting lino the thrupus
.qf tho cosl atalls is VQchod (pc;nups 20 wo 40%) ond the btew-
orature is wpeduced by 0,5 to 0.7 wV, to provide groater leewsy
iu cese of a punsuay due to gas failnre.
2.) In circulating syaunm 1TI uhO‘bO n nockou was ¢
by moving the gato valves close | 2h ;

3.) 30 mm by-pass lines were instal
" botween tho pregsuie & e sueblon side {take
2 shutoflf velves, .

Connscting the clreulating lincs is done

tho shutoff gotes and the by-pmss are c?osnd the <'='ur'o and
the suction plde ave filled by tempo: / "A y TR0 Lho
CPPessUre” O Eue TLon ol spoetlvely. 4

valve of the yﬂ?t £0 e conuscted 18 closed mee

£1lling takes 28 hours. Thon the valves at the juaction ave
slovly opevec and the gas is allowypd to ¥Ylow carefully thwu ine

pass far 12 hours {Ebt, 20000 &), watil tho nev portion of

bhe eireu ’ ine ls thoroughly warmed uy The jJunction &9
considered to be that end of the new civcu« uin Al fron wiich
the £11ling was done, i.e. towards "eEETe
gide and to’ »ds the crubnor on tr s ] org open-
ing the ovnposs, the OpoY s ot 1 presaure veive
én the other c”rcul :

are nottvied Then ne pfoceed o
aide of the cireulating ]
this gote {ully, Then the by»paas
is made in-the stall un 3 houvrg afte:
culating line,

The preossure 3'do o’ Lno ¢lroula linos is not inculabed,
- The Yemperch ( slon) o vipen 1 ahouu
60-70° ¢. The °VcL . g 3 entire] watad wulebed
aud hes & L@mpOf
pound tied.
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Disconnceting & Portion of o Cireulating Lins. - . .,

n e s ALY

o

tial, the Bo. disconnscted is First cui off on the pre
side by slovly closing the shuolf valve on the stall side {dw
tion one hour). If no dlsturbance is indicatod, the pary of
tho. line to be disconnected 1s 2lso blocked off on the gide of
the puups, T - : '

"7 hnaTogous procedurs i theé suetlon wide, S|
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Dr..~Ing.H.Sauer : Teuna—ilerke
Direktor der I.G.Farbenindustrie rerarul: Me;sebuyg w83l
Akktiengesellschaft den 21, Jan, 1942,

An den

.Lechnlachen Beirat
e BT S5 UNOSEe NS Car t A8 CIen 18 C A Lndustilu,
Herrn Dr.- Inuo Preytag, »

Berlln—wllmersd01f 1
Johannlsberﬂer Str. 38/39,

Betr. Explosion in sins¥ LydrlerkaAger der Hydrierwerse POlitc am
21.11.41,
Schreioen 18153 T Fy/Cl, vom 17.vor,Mts,

Seiar jeehrter derr Dr.Freytag!

e e aran T O F T T T, - . S - P—_— - ~
Zu der mir mit Schreiben vom 1l7.vor.Kts. im Durchschlag Oeuandten
Anfrage an Herrn Dir,Jdhne, ob der in obsn enanater Angcelegenheit je~

machte Vorscilag zur Durchfihrun uouuea s0ll, nehme ich wie folgt
Stellung:

b

Binleitend mbchte ich auf die besondere Eisenart des in Politz

“wnd andersn-Hydrierwerken vorhandenen Verfahrens eingelien, damit
nicht etwaise sich bildende keinwnsen und Vorschriften uagerechtfer—
tigterweise auf andere Hochdrucicverfanren Amvendun; finden, die in
ihrem dusseren Aufbau #hnlich dem Konléhydrierun sprozess 3ind, deren
Betriebsbedingun;en aber erheblich anders liegen. Ich denke dabsi z B.1
an die Aunmoniak- und Meuuanolsyataese sowie an andere Zochdruciver-
fahren, die der Hasserstoxfanlagerung wegen oft aucih mit Hydrierung
bezelchnet werden. Meine Lusserungen sollen sich deshall lediglich
auf dis Kammern der Hydrierung von Kohle, Teer und dhnlicker AusgangSfT

stoffe beziehen, die im folgender kurz Hydrierikammern genannt werden. |

In Hydrierkemumern ist nicht besonders zuvbefﬁrchten, dass ganze-‘
Adpparats, wie 2.3, Ofenmintel, infolge etwaigen Versagenslgegen In~
nendruck platzen kdnnten, da man technisch durchaus in der Lage ist,
die vorkommenden Drﬁéke und Temperaturen bel diesen in Innern isoliarJ
_ten Inteln zu'behérrschen, und da infolgéfeiner sehr sorgféltiyg au$4ﬂl

- gearbeiteten Verkstiickabnahme und -Prifung auch nicht mit Werkstoff—
'fehlern in rosserem dusnass gerechne%uwerden braucht, Wollte man -
einen’ baullchen Schutz gogen alle Mogllcnkelten errlchten, so wiirde

dles zu technlsch nlcht meh -vertretbaren Ausmassen der Kammefwande

fuhren. Vlelmehr 1st nur mlt der ""gllchhelt gerechnet dass zu. Ver— f

(. .
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puffungen fihrende Gasaustritte durch folgende vastinde ausgelost
- werden kinnen:

1.) Undichtigkeit der Dechalver“chlusse 1nfolbe sohadhafter Dicht-
fléchen (die Verschlusskraft der Deckelschrauben lésst sich voll-
komwen beherrschen);

2.) undichte Flanschverbindungen an Rohrleltunoen: AR LT Tletehe—
Ursache wie wnter l.), ausserdem durch zu starke Temperatur- .
schwankungen bedingt, ’
3,) Rohrbriche infolge von
a) Werkstoffehlern,
Ubertemperaturen infolge Fenlgehens der Reaktion (disse werden
bei den Ofenminteln durch die Immenisolation abgefangen)s ;

Die durch Rohrvriche verursachten Undichtheiten sind u.U. von
grésster Ausvirxung, veil hier der vells Querscunitt freijegeben wer-.
den kann im Gegensatz zu den unter 1.) und 2.) genannten, veil denen

Snur: paltundlouLhalten auftreten.”_".”,,

Es handelt sich deunaci bel der "Exploolon in elugr d;l“rh Wdef ]
meist infolge Bruches von dochdrucivervindun, sleitunsen primdr um em‘l

heftiges Austreten von bremnbares jasfdruigen oder flissigen Ofenin- -
helt. Die austretenden heissen Gase und Flissi_keiten entzinden sich
entweder sofort oder was gefshrlicher ist, sie bilden mit der Tuft—
Gemische, wsalchs aann'ge nach Gemischbildun_ und den Zeltbunkt der
nicit beeinflussbaren Zindung meur cder weniger nefti; explodieren.
Solche Kammerrohrbriche kvnnsa sich damnach von oinfacher Ausstro-
nong, 3rand, Verpuffung bis zu heftiger Raumexplosidn giner tber dis
‘Kamaer hinausgehenden Gemlsci.olke auswirken. Dic prosse Zahl der
Verlstzten in Politz ist auf die Splitterwirkung der unter solchem
Explosionsdruck geborstenen Glasscheiben umliegender Fabrikations-

- bauten zuruckzufunren.

Bel der ersten Hydrieranlaze 1926 in Leuna pusste wan noch mit.
allen drei der ooen geschilderten Urs&cgen rechnen, da die Entwlchlum
der’ dz—beatandlfen Stdhle fiir die heissen Leluua,en gich noch im An—
fangastadium befand. Demgemiss hatte man die {fen eingebaut in voll- 1
wandige, obey offene Kammern aus 30 cm Starikem Vollbeton, welcher mit.

145 kg mlsen pro cbm armlert War. oo

Polbende Grinde fithrten im Laufe der Entw1ohhung zu einer mog-
llchst of fenen und auch lelcﬁ$eren Bauuelse der nydrlernammeLn, dle
©nur noch gegen Undichtiglkeiten von Deckel- und’ Flanscnverblndungen 4

i

|
i
i
'
|
|
i
i
i
i
)

‘ armlert waren (siehe. oben unter l. und 2.) e L
\‘\"_T\ o R
R Al

QEEEEEE wurden dle btahlqualltaten bezuulloh der Wasserstoffbestandlg:
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beuna‘lohrte, mit dell ursyrinlici YeLfurchiteton und in den ¢ ersten

Jahren der Hydrisrung tatsdohlich eingetretensn Platzen ganzer
" Rohre nicht mehr gerechnet su werdsn brauchte.

Zugitens wurde inzwischen die verfahrenstechnische Seite soweit ent—
wickelt, dass mit geféhrlichen Ubertemperaturen immer wenijer $0-
reohnet o4V} Jerden brauchte. ’

Cs

prlttens hatte eine in den allselt1~ geschlossenen Kanmern in Lsuna duf-
’ getretene Raumexplosion geozeig L dass durch die sllseits ;eschlos—
senen 3etonwdnde gefdhrliche uemiuchblldunven begins it wurden
-und dabei noch eine Verddumungswirkun; eingetreten ist, die sogar
in einem Fall zum Bruch der Kammerwand fijhrte.

Viertens hatte die Erfehrung gezeigt, dass bei Rohrreissern an den unge- 4
scnlitsten G&svorneizern, deren Rohre infolge der Aussenheizung hoch-f
sten Beanspruchungen unterworfen sind, nlemals gefdhrliche Fern—
wirkungen sintraten,

wenn nun unglicklicherweise in Pélitz 2 schwere Kammerbrénde hinterein-
ander aufgetreten sind, so hangL dies mit besonderen Jedinjungen im Gas-
Kreislauf- be1—700‘at_=*kn1a*an“und ﬁﬁwmhcsvﬁﬁs*ﬁnrﬂh?rdat*nl"s€—~béiﬁrihr—j
fahren der Politzer Anlage zusaamen, Inzwischen sind die bisher nicht in |y

vollen Umfan; velkaunten Sedingungsa, insbesondere der iydratvildung von
Kohlenwasserstoffen, geklért und zweckmédssige MNassnanmen getroffen wor-
den, so .dass nach _menschlichien Zrmessen aus dem gleicihen Frunde ein dexr
cartiger Unfall nicht mehr entstehen kaun, Trotzdew dirfen doch in Zu-

kunft solche Keaumierbridnde noch nicht als ausgesciilossen betrachtet wer—
den, und ich bin ebenfalls TIhrer kieinun:, dass wnan Lilr deuanlagen gewise:‘

se Ricntlinien geben kann.-

Zundchst sollte man grundsits zlich an dem Gedanien festhalten, die
Kamueri allseits so offen wie mbglich zu bauen, um gefd@hrliche Genisch- |
bildungen und Verddmmungswirkuns bel Zxplosionen zu vermeiden, Es oollen|
jedoch disjeniyen Seiten, in deren Ricntung sich Ssdienungspersonal oezw}
ReparaturJaqnscuachn aufhalten milssen und leoengaloa tice Apparate sich %
befinden, durch hinreichend starke 3letonausmeueruns mit mlsenoewehrung :
sowelts, erforde“llch als Schutzwinde au°"901ldet und die Schutzwinde so

hoch durchgefiihrt werden, dass ein Umgreifsn etwaloer Brédnde auf Arbeits
platze in der Wachbarkamner vermieden wird. Beil Elsenbetonkamnern dilrf~ 1

ausreichend sein, welche Abmessungen sich in Leuna bewdhrt haben, wih-
rend bei Skelettbau 15 cm Stirke mit enitsprechender Armisrung geniligem

ten Eisenbetonwdnde von etwa 30 cm Stérke mit etwa 150 kg/cbm Armierung i
Giirfte,. Die Bewehrung ist so zu wihlen und mit den Hachbarvwinden bezw., !

mit dem Fachwerk 80 zu ver01ndan, dass bei ausnergewohnllchen uemlsch-'
'~sxplos1onen unter Arbeltsaufnahme nur-ein Ausbeulen “gber kein Aufrels—

sen elntritt. L ' .-
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Mah+soll¢e—hierbei—aber—nicht—von*derftnwenduug—EEE—*nusa
Syatemﬂﬁ.&precﬁenr~um_Verweohslungenfvorzubeugen*mit*den*Gepflogen—
heiten .der Sprengstoffindustrie. Der bis oben durchzufiihrends voll-
kommens -Abschluss der Kammerwinde ngiin seinem oberén Taeil weniger -f
benachbarte Gebtiude oder ArbeitsPlitze zu schiitzen, sondern soll in

erster Linie ein_Ubergreifen etwaiger Grossbrénde aul die Arbeitbs—

platwo der haohbarkammern vernindern. ldéngs der offensn Seiten dsr
B ==&

Hydrierkaimer muss das“Zubringergieis mit der Kranbahn gefithrt werden,"

von welchem aus dis Kaamera ausgeristet werden wnd auch eine Bussers
Betriebsiberwachuns durchgefiihrt wird. Diess Arveitspliitze werden
dadurch geschiitzt, dass auf der offenen Kammerseite ein Schutzkragen -
von etwa 4 m Hohe aufgefithrt wird., Die Kaumeranlagen liescn meist an
einer Jerkstrasse, und es ist daher nicht imuer Zu vermeiden, dass

auch Eissuvaihn;leise daran voroveifiliren. In etwa 30 m Entfernung von
der offenen Kaamerwand missen auch wieder zuiehdrige Febrikations—
~bauten errichtet werden kinnen. Bs-ist aber bei dstr Planung darauf

IRy s v

zu achten, dass diese Werkstrassen nur selten Verkehr aufweisen, dass
petriegosntissiy keine Ziie dort anhelten, und dass die se_eniiberlie-
cenden 3auten keine hohen Bele scharftszailen haven, wie beispielswei~

se Werkstdtten.

Ihren, auf Seite 2, ?&nk£”145; zuéauuénéefassten Vorscild,en
wirde ich folgenden, entsprechend meinen obizen Ausfiihrunsen etwas
abgéénderten Wortlaut geben (Anderunsen sind unterstrichen, Auslas-
sunzen durciastrichen):

1. (newe Fassun:).

Bel der Druckhydrieruns von Kohle, Teer und #hnlichen Avsgangs=-|
stoffen spielen sich exotherue Reaktionen in den Ofen ab, Im f
Verlaufe der Durchbildung der betriebs— und verfahrenstechni- 1
schen Seite ist die Sicherheit soweit gestelgert worden, dass !
das pl¥tzliche Hochgehen der Pemperatur in den Ofen seltener
geworden, ist,

i

(neue Fassung),. : B .

- Trotzdem. muss bel der weiteren Entwicilung des Verfahrens ginex
wirksamen und schnellen Begegnung eines unerwinschten Tempera- .
turanstieges in den 0fen ganz besondere Beachtung geschenkt
werden, v : _ :

In dem gegenwirtigen Stadium der Entwickluhg der Hochdruclkhy-
drierung von Kohle, Teer und #hnlichen Ausganssstoffen wird

men auch_in Zukunft mit Kammerbrénder und Bxplosionen rechnen
missen. : , - : _ ST N
Die Hydrierkemmern sind: zwar grundsdtzlich mit geschlossenen-

"H8nden zu bauen, jedoch miissen sie mindedtens mnach einer beite |

und nach oben_hin-offen sein, In der Richtuns der offenen Seite

dilefen sich,in}einemfAbstan¢ bié‘zuazo\m”keine ATbeitsply
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Dieo KamisTwliide sind als iilderstandswiinde auszubilden. Sie sind
in Bisenbeton so stark; so gut ermiert und verankert zu errich-—
ten, dass sis einer Gasgemischexplosion. in der Kammer praktigeh
gtandhalten. Die iinde missen so breit und hoch sein, dass :
Arveitsplitze in der Wachbarschaft vor Stichflammen Sicher ge-
schiitzt sind. Insbesondere erfordert dex Schutz der Arbeits—

plitze und-jedienunzaginee - Lin 8 des Kamnmeryleises gine—.coniice

ool Schntzvand auf der offenen Kamnerseite, .

4. Arbeitsplitze . in der Wachbarschaft der Kammern (z.3, auch Biihnen) §

nilssen ausreichende Pluchtmdglichkeiten haben,

5. Zu erwijen ist eine seeignete warnvorrichtuny fiir die in der
wdhe der Kamuern Arbeitenden ig Falle darohender Gefanr,

MLt diésen, auf dem heutigen Stand der Entwicklunz basierenden

Riciitlinien sind alle z,Zt. méglichen Massnaliien zum Schutze der de- |
legsonalt erfasst, und es ist dabel den 3etrisven jenligend 3ewe,;un,; s

freiheit gelassen, ihren jeweils besoniers _earteten Jedin unzen aus

g;Qeqer‘Verantwgr;unﬁ,ﬁeohnugﬁ,zu.traéen.~Diege»3icnxlinien:gelx,.~mw

in erster Linie fir neu zu errichtende Anlagen, und ich bin eben~
falls der Weinun;, dass eine grundsétoliche Abdnderwn: sémtlicher
besteliender Kamuern unter den nentisen Verhiiltnissen nicht ndé, lich

ist und auwf Crund der bisheri en Vorkommaisse auch nicit gefordert

vterden Konnfe,
Hell witlert

ges, iU, sauer,

D. an den Leiter des Technischen Aussciusses,”
Herrn Dir,Jshne, I.G.Parbenindustrie A.G., Hochst.

T ; ] Termbarem_Inhalf

ydtemicht—umiiittsly amuerbs trigh_gehdron,.




Abgchrift, Le.
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‘Berufsgenossenschart der ‘chemischen Indus%f&efﬂP‘Pr i

. Aktonzeichen: 18 133 I,
Herrm =~ . ¥g/C1,
Direktor Dr. Sauer

L6 L na Kr,Merseburs,
Uferstr, 5

Berlin-iiluersdorf 1, den 23.Januar 1942,
Johannisbarzer §trasae 38/39.

Bétrifft: Exp10510n in einer hydrlcrhaJmer der Hydrierwerke P8litz
an 21,11.194
Schreibsn vom 21.1.1942.
Sehr geehrter Herr Dr. Sauer !
FPir Ihre auufunrllcnnn Ausfunr ungen vom 21,1,1942 danke.

“ich vervindlichst. Da ioh 7isdew zun Heeresdienst einberufen bin, ‘

kann ich mich der Angelsgzenheit z.2t. niche lénger widuen. Gegen
die von Ihien vorgenouuenen Anderungen der in meineu Jdericht vor— ‘
geschlagenen lassaalisn sind meinerseits keine Binwendun;esn zu na-

chen. Palls Herr Direitor Jiine-dem- neusn Text Zustinmt, wirde

_ich von hier veranlassen, dass-den Eupféngern meines seinerseiti= i
i
i

gen Berichtes auch die neue. F assung zuzestellt wird.

Ich zlaube, auns Ihren Ausfihrung;en entnehmen zu kbnnen, dass
als Grundsatz fir den Schuiz der Nacihbarschaft ansusehsn ist: ken~
Schen und gefshrliche dnlagen entweder in sicherer Entfernung von . ‘
der Hochdruckhydrierapparatur oder durch Schutzwinde gSeschiitzt, die
als Widerstandswinde so auszufiihren 8ind, dass sie einer Kammerex—;
plOSlOn standhalten, Ob die auf S. 3 Ihres Nchreibens angefiiarten
Wandstérken und draierungen ausreichend sind, vermag ich nicht zu
entscheiden und muss dies Bausachvers téndigen und den erfahrensn
Herren der I.G. iberlassen. Eine Berechnung ist bei den fragwirdi-
gen Faltoren schwierig. Hier kann wohl nur die brfahrung welter-
helfen, ) : e

Hell Hitler |
gez, Freytag.ﬂ
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Johphndsborger B4r. 38/30.

Botr, glfp%oaion in ednor Rydrierkammer der Hydrierworke PiiAts em
' "o

L.41

- Sohw geshrtar Hexp Dr.Freytag! , N
-~ dor oir mit SobFelten von 17 Wor.its, dn Durchsohlsg gesandted |
4nfrage en Herrn Dir.dthue, ob der in obengensnnter Angelegénhelt goi
HEhto Vordohleg mur Durchfihrung kommen soll, nokme ich wie folgt M
Stéﬁnng: ‘ . :
Bindeitond nliohto doh anf dSg besondere Bigenart de. dn 1 L)
-und gndeven. Hydvderworken wprhéndensn Verfahvons olngehan; Gandt
nioht etwnlge gioh bildends Moinungen und Vorashrafien ungarechtfaye
tigtopwedep auf andere Hoohdruokverfahpen Anmondung $anden, ddo in
ihron Susseron Aufbau Ahndieh den Koblohydrioringeprozsss sind, dever,
Betrdobabs@ingangen aber erhoblich apders ldsgen, Xoh denks dmbed Balg |
® o dlo Ammontek- und Hothenolsynthese sowie an endere Hoghd¥uokyore
- fohyen, die der wassaratoffenlogezung wegon oft avoh mit Hylxdorang
bosedshnot werdens Hotne Kusgerusgen sollen sdoh desholb igddziick
anf dde Enzmovn dor HySriorung von Kohle, Tesx mnd Bholdohor Ausgangas |
otoff0 begiehen, dle im folgonden kurs Hydriorkeomein gensat worden, »

In Bydrderkanmorn 48t mloht bosonders mu befienten, dag
4ppapata, wie febe Qisemﬁfnﬁa;, $nRolge otwalgon Vezsmgens .
noniznal plataen Rianten, 06 Ban toohpigoh uroheus 4u dow 3% 4
ddo. yorkomgenden Driole und Temporat ol dloson dum Innerm Ascliem
- 505 Eintsln su bohorvychen, tnd da Anfelge. g Bugw
gosrbodteten Vapkatiekabaabse wod ioh nl el |
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ayatama' aprecten, um Vorwaoheltngen yorzubengen mit den. Gops '80&’
hodton dar Sprongatoffindnstris, Dep big gbon durghpufitheondo poile -
komuens Avgohluse Gor Kaumowwiinde hut v sofmsm obowén Tedl wepdgse
baneshbarte Goblude oder ArbestsplEtee £n aomm., sondern sodd fn

ex-Sinie-sin-Phevgrotion-otmizer- tressvetnto Mo-Azvay

y18te0- doy Hachbarkaemays vorhdndern. Xdnge oy esaamu Bodton mr
Bydriorisaomer muse ans Subringorgleis nit der Bropben gefdhrs ge\ggnf
von weloken aus dio Kommern ausgoviptes werden und such eiue 8 §
Batricbytarvaghung durchgefihed winde Diaes A&he&tepwtm worden.
- daduvoh gosohlitey, d88s auf der 0ffemsn Kortmaroodte oin Sohutmicy o |
von ot 4 1 Hohe onfgafithiet wind. Di9 Keuseranlagen ldegon mels: ‘\m
elusr Verkgtrases, upd oz ist dahow nicht immer zu vermelden, degg. |

quoh Bigembalngledss daran vorbeifihyorn, M otwa 20 n Entfornuag ¢6n |
__@er offensn Kaumorwand milssén auch wieder angehfrige abrikasionge |
bauten erriohtet wardon kbmnon. 5s 408 gber bed der Planung Qavaud
@ mehton, dess dlesn Worlntrassen mur eelten Veskehy anfwedcen, 4658
betrisbamiasig kolne ffige dort amhalten, und dass dde gogonilboriie~ §
gonden Bavton kodno hohen Balogoohnftosthlon haben, wie baaapm.awa&-
.80 Wﬁakﬂﬁﬂ'bﬁﬂno

() (3 [oventrcte B
Ehx'm, enf Sedto B, Panlkt 3s5, cungmmongefesston VorsohdBgen

wirdo ich folgemden, entoprochond mainen obigen Ausfihvungon otwas”
ebgatinferton Wortlaut geben (Indeuagen ofnd unteratzichon, Auazaa-
sunzen mehawlehen)

I-W

Bed 8sr &er von Eohl n Augzass
pooflen ap 1810 aiahﬂggamme taamgngn en ag?g
Voxdanfa Burghbiidons dop bee oboe unfl verfahrouste
achen Selte $et dis Sicharhedt moweit gezneiga &gwor&en
dggaplmziaghe naohgem dog Tomporat on g0l tonay
gowarden 3e%.

m ‘, dex g.éaz'an Entwiokinng des Vgigahr%m ol
: mm% RozaGNg o
oges A don OYon gans mamm Boaohtung msm b
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HYDRO, DEMON, PLANY DIV,
o ' KCB:;&un
/17
SAPELY MEASURES iR THRE CON&TRUCTIOE, ¥ HYDROGEFHATIOR
SUITYS, BASEﬁ‘EH“IﬁPEUﬁﬂEﬁ??VFH”IETZ;"TgMT“

" Vo EYouL —" o)

 From: - Dr, H. Sauer, Director of the Leune Verke, I.G. -
Farbeninduetris . AG.

- To: - Dy, Froyieg, Tochnical Consultent to the Aswsociation
of Chenmleal Menufacturers, Povlin - Wilwersdorf,
iouna Vorite, 21 Jaun, 1942
" o Cou S oon .
To your inquiry directoed to Dip., Jahne of Hochat of the

17th ultinn regarding the measures provosed on tho alove subject
matter, veo take the following position:

ool o ENoUTAI3HE S0 Boint - out-at the-sters, ~the snecial natwpe -
of the process uscd at PJ1lts and other genitlon vorks, in
order to praovent the formation of unjustificble opinions cnd
regulations Inavplicable to other high pressure orocesugs, which
appoar similer to coal hydrogenuatlon, but 1hose operating condi-

tions are considersbly Gifferens, such na the cumonle and Bethanol

synthoses, oe voll fsother-lish rrooTiro DYOGEE868 6T el callod

hydrogenatlon beckiuse of the absordiion of hydrogen, My romarks
hersln are, therefors, solely intcudcd for hydrogenation stalls
~for-eoal, tar-ond siniler materials, slmply c01led hrdrogonation
stalls in the following, : :

There is no rarticular dangor that entire appareiug, such
as converter jackehs, might bursi due to internnl pressure, be-
atuge the pressurss and teuperatures of these intorpally insul-
ated jackets can technleally be fnily controllsd and lerze scale
feilure of construction weierlals. can be disecounted, beceuse of
very coreful inspoction and ascceptance tasta., If we ipis
provide meterial protection agajinst all possibilitisy,
dimenslons of wthe stall walls vould bocowme unvieldy. Rather,
we must figure on the oscape of gases londing to exXplosisns
seuged by the following:

ag surfaces

1.} Isalky cover closures due %o imperfoct h
8 Iuyays be

(the closing pover of the cover bolt
‘contyolled), S

seall
can a

Tsalky flange connections on pips ilines dus Yo the seme
“ccause 8% In 1.) or to severe fluctuations in temporature,

Breoks 1n pipes due io

'

8) failupe of the metericl, or

o I v




T-235

'b) Encossive temperatuves due to run=vay of the
reaction (these ars sbsorbed. 1n .the convertors by
the inner insulation). : :

. The leaks coused by breaks ia pipes cuusse the greatest
damage, because the entire cross-ssction 19 releaced, while in
1.).and 2,) only comparstively rostrlcted leaks ocewd.

Accordingly, "eoxplosions in e hydvogenation stell', meinly

dug to breaks in high preossure conmnsotlng ! 3,. @re primanily
" concerned with the violent escape of Y bic, gaseous ov

contonts of the converter, ‘These escapin t gases or liquid
ignito either immedistely or they form Y
then explode moro ox lesc violently, dep
of the mixture and the inconirollsl
Pipe breaks in the sta

g

xS
- mixture- extending -avoy

to the gplin
pragsure of the ex

the first bydeogensiic :
leure on A 01 suses mentioned above, Locs
y the hot lines was
811l in its infency, The convert ; of located
2 stall completely currounded by 30 ! -
wvalls and onen at ths ton.

The following reogons ., 1n the 2
to an elmost completely open and o Cons
hydrogenntion stalls, clt wera i fovesd only
in cover and flonge connections, see 1.) and 2,
Fiwst, the
sirongtil was
of the buwsting of enti
exporiencsd duriug the

Second, the procoss w e
‘ K Sty ey *
e exveny taat dengorous, B ! raroly be
eXpocied &ny more, .
. . A}

\

Third, an explosion i o enclosed etalis 6t
Louna sncwed that the § of &o 0 xtures 1y pro
by the completely e rsing o walls, and
they even hed an zecwmule € elieot, whi lo onc
caused the stall walls Lo treak. .




Fourth, expsrionce had chown us thet broal: In tubes on
the unprofocted pus prehesters, tubes of whioh sovarely
strained dua'tb'oxtown&] ho;tiug never had o lous efYect
at a distence,

The two Buccessive stall fires ¢ Politz wvore- due %o
vyrrint—romttitions MO AT CITCUIATINE 5y506H L0 700 &4,
plants-and to spoclal OjﬂCUmoh&dGOB in the sterting up of the
otalls ot POlite, In the moontlime, the condlvions nrovlouslv
not fully known, particularly the formation of hyarvucs of hydro-
earbons, have besn clarifiod and vroper messuresy taken to provent
such an accldent from tho sewme cause, whoro humsnly possibdle.
~In spite of this, such-stall fires may not be congidorod.im-

- possible in the 1utu%o end I, toe, chare your opinlon that cor-
ctain Mles ought to be owuulited"for nev installavlony,

Firs$, ve should fundementally stick to the 1dea to ¥eoen..
the gtalls as open ag povﬂlblo in oynz“ Lo preve the formation
of dango Pous Jx b 7 Lot in g
siong,

Tavparatus” ¢ ‘ ] ) ]
oxcugh and hﬂ foluy o) 3 (iuos to
work p]uoas 1 3, 2 ovceu conchLr LulT“ about
)0 cm 1 : by XP ,T , nforeluy showuld be awmple,
tery ot Teune, In o ﬂkelc~01
] z BT . FEEDONOINE TOINTOrCenon o
should surl_co, re r@;uxoreownnu FRQ&]Q ke such, and should be
tled into the adjacent walls oy i uﬂ”t excreordinary
_ixture explosions will eouse only ¢ tlue walls,. but . .
no breaks, psrmitiing resumpiion of O_F“”uiuhﬂ, , '

Eovever, we should not think of a "blovout system", in
ordar to avoid confusion YA s Used in the explesives in-
dugtry The stall walls, fully elosed %o the top, are not so

wended to D”OCDLL Lngpoo‘ bulldings or vork places
in uhGLT upper portion, but are rily intendsd to provent
the sprcad of possible large flres %o the worl places of adjacent
stalls, The supply frvack nﬂun ths ciang runvey must be loceted
.on the open cide of the gtalls, {row vhich the stell equipment
18 mounted and serviced. ”“aso worx placess aye protected by
a8 protecting wvall about Y m high The stalls ers generally lo
along & plant road and, &t times, it cannot de avoided that o
rood treeks run olong them, T must algo be possible to erect
auniliury rmanufacturing buildings ot a distance of about 30 m
of" the open wall. Houcvvl, care nust be taken in planniwg that
the traff'ic on these plant roads ve kept to a winimum, that no
trains stop. there during operat lous, dnd that not many poople
are emplayed in the oppoui 0 bu:)dinn such as In yorl shops,

,‘ ~

Ps/e




I suggost uhﬂt your proposed flVO claueos ombody the
principles discussed hereln and read au follovs:

3 v
similav pEy uﬂtermala, ax otzormm1 roactlon Lele placo in tho

convertsrs, In tho courso of the dovelopment of the opordi Hlons
- and processes the safoby has been so porfected that a sudden
riso 1n thoe converter tenporaburo nss. vecome & rarity.

w.em. In spive of thi &uacln’ astention must be p";d to
ofxacvjvo and yapld counte* mensures -to an Lnd05¢e ble rige in
tomporature in tho converters. _ ‘

3. In the preseut stuto of dovelopmsnt of high prssswre
finea

while, funa..onuellv, the stalls shall be oufltx

closed walls, they shall be open on ad leost one side, Within
& distenco of 30 w of the open side, no work places, much used
roads, apparatus with inflommable conte ote, not directly
- o ———gomnected vith—the -oporsticn of +the -gis shall be locsled.
The stall walis shell be developed &g veslsience valls, They
shall be of reinforcod concrete snd 8o v voinforeced and
cenchored _that they will stand ud vndc"_ ok
explosion in the sis ;

thet they will peot

et flawes. In per apr the provec

service walks along tall track roqu

high protective wall on the open side.of the

4, Hork pleces in the
platforms, for oxample,

. 5. Conslderation
yhich will waxn those wo
threetoning danger.
These rules, . based on the prefon
inelude 2ll pogsidle measwies for Chu
Thoey e]?ov Ln@ Pl : icient freedom of actk
heiyr specitl conditions on their own Pﬂsponsibﬁilty,
\Dp1y pr;rmrlly to nev plants Lo be evected, ané in my op.
&1funk ental change of all GqutinP ~Lﬂ73. vould be iy
under sent, congl ) vher bo expecied,




. .

Leuna Werke_im Januar 1943 .,
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EINTELLURNG

L bRl turg sun Kol cnwadgeratoffen 0 den Betpae
Lettuerlegungsapparaten.

Madnshfien

'\,,,“1. a*

Falote Koyt
caftaron gty ieile.

¢ Die Bedeutungz von EKohienwasserstoffen fur ier o

apparatent

Azetylen ‘und andére Kohlenwasserstoffe, die e:fahxknpsg Salomoders L
liverall, besondgfs in der Umgsbung griferer Inaus triewsrke. vortanden sind,
den mit der Anséugluft in die.LuftZerlegungSapparate eingcbracht Dia sredetex -
peraturen dleser Steffe Jlegen hoher als die von aauekabo £ und/'tlcystcff in

, folgedessen relchern 51e sich be1 der Verfld931gung und Trennung der Luft o
fluss1gen Sauerstoff an, Die 1m f]uasxgen bauerstoff geLOszen Kohlenwas»ersto'fe
‘aind gefahrllch, well slew wenn dle brenze der Ldsllchkelt ubersvhrltten wird,

u.U, in fester Form ausfallen und exploslble Nester b1Jdan Kénnen. -
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Wenu‘im*fo)genden*vom*@eha}t—an—xnhrenwasseratoffen-gesprochen~wird"—so

dei gesamte Kohlonwasqorstoffgehnlt einschlieflich dea Gehultes an Azetv]en ge-'
melnz Azetylen iat meigt in_wpaentliph_klexnerpr Menge vorhanden als die Uhrlgen
Kohl enwasserstoffe. Wegen der dreifachen Bindung séiner Koh]enstoffutome 18t bno

tylen jedoch nin begsondesrs labiler Koh) enwasserstoff, der sehr reaktionsfdhig 1st

o et EE, PP RTINS SR f)nnn‘mam Sauorstoff wlu.elin an1nu!vutnfr LOL

=

achor Brisanv tatrachtet werden knnn’ Lzetylonabschetrdungen konpen schonp 1n nlw\«
“nen Benger ou aehr Aoltigzen Zerspallen fulren Dia Uhrigen Kohienwsgserstofi. g

fos oo o opmen o sta oharmLiero ot v T Rer arst Tnoped Jeran Mengen aine Jefahy

T, mnanaAn e

Srfer oo

B T T I

T, UeNg e

CMeppanTer tn t1e Apparate e ntoarer o
Lot rharerer in gefahrl rar Eorce rratn aree
Cegungsa;pursten vers riatens Varneaset.ngen

ganun on Ferne=s warden Yur len Batre¥Y der An apge Sicn e

die 1 foipenien lurgestell™ sind.

11 Mafnanmen zur Verhiitung von Kohlenwsssershouffunre

4 Apparative Einrichtungen

'Die rzch dém Verfahreﬁ von Linde arbeitanden Zweisaulen»LuftZPr!og;nguwppu
| Tate b“blt zen als Vérblndungqglkeu der beiden Sdulen einen Warmeaustauschev, dev
";‘als Véfffﬁésiger fiir den Stickstoff der Vorrerlegungssédule und g]exch;eiﬁ{g als,
Vﬂrdampler fir den Sauerstoff der cheren SauJe dient. Dieser sogenannte Hauprno
densator ist e1n Biindel von senkrecht stehenden Rdhrchen, in denen der Stickatcff

der Vorzerlevungssaule konden31ert wird, wahrend slch auBerhalb der Rohre der

flhssige oauarstoff der oberen Saule im. Sledezustand beflndet In dlesem Bad ven




fligaigem bauerutoff relchern sich die mit'der Zérlegungsluft-in den Rpparat ein~

~tretenden Kohlonwasserstoffe entsprechend ihrem Dampfdruok an.

Kohlenwasaerstolfanrelcherungen an dieser Stelle der Apparate sind wegen der

anwesenhelt .groBer Mengen flitssigen ouuerutoffa beeonderb gefithrlich Daher wurde

angcestrebt, die durch die Verdanpfunb des Sauerstoli@ im - dEuptkcndanae%or—bad;n'
ta Am»l‘“herunb der Kohlenwaqsurstoffe zu vermeiden und den erzeugten Sauerstoff

B ‘uu.\_‘.!‘;

sus dem Hnuptxondénuutor abzusishen Da die Gefahr der ausscheidung fester

¢ nlenesssaratctfe, bagonlere dic Bildung von Azetylonneatern, vor allem in ruhi-

“¥en iuﬁ“FlﬁssngQEtéhndnﬂrbﬁﬂteht, wo der verdampiende Suuerstoff nlcht~

crg, acllte muberiom eine )ebhalte Bewegung des Uligsizen Sanerstoifs nn 7

vr .« K ntomoavarbotens errancnt werden

Chaen WAl s Wulae der fruner Diaohe Bodenoew Heprpteorie

T et T tes At Ame cpetbieren AYlast e

Sriter dye pranze

selrernten Tusatopon e’

U

G TYoarhnasaTun T fer Pl uaatpKea-tane el b Wiy 0T

w3 yeeno Anderang ol At ae e tae K enat ot

. . .

teapLtoct, condern G e dany cqnpiensator, der ote e

noTlisnaeen Snaersteff, wegsverlegt, Zum Uneorseniod voo fmaptkon e
Rl 1

cin Bun von fiausgem Sauerstoff eingedangit wird, st i Susatie

susgefabry, dald der seuerstarf innerhall von Hokren yetdhrt wiri,

o Ruom um die hohre »tJ katoff xondensiert Der Suuerstolf tritt

~n] dos Zusntzkondensztors flissig ein und wird bel syl USRS,

Rohrbindel verdaapft. Um zu-vermeiden. dad sich im unteren Teri lo-

Jone der zum uchluﬁ fCJt gusfallenden KohlenW4qscrstuffe bildet, Wifdvlﬂfrihsafﬁ«
.kondensator so bgtr jeben, daB ein geringer. Teil des uauerstO'xs mcht verdumuft,
sondérn fliissig bleitt Durch dl-se Fliissigkeit werden-die Rohre dauernd ausge-
splilt Der flusalge Sauerstoff wird in einem “bscheider von dem gasformlgen Sau-
 Qerstoff gétrennt und von Zeit zu Zel+ abgelassan Dieser abscheider wird ,Azety-
‘lenabschelder" genaﬂnt weil der Hauptanteil des im Sauerstoff enthaltenen AzetJ
lens (ebenso wie der ubrlgen Kohlenwasserstoffe) im flussigen bauerstoff b‘plbt

’und hier mlt abgeschleden w1rd. ,]"v ',_, e

Zur Vermeidung wvon. Azetylen- und Kohlenstoffanreicherungen im Zusatzkondensw%‘ 

:tor und Azetylenabschelder konnen die Apparateteile nach einer angemessenen Be—‘




>.H¢mmv3u Watan. verdasplen . Eine Jp‘amtfauxng des, uu1*lerlewunguuppa1uteu int

Lclvbu‘ﬂ}f sngewirmt warden, wobeid Riirkatande. die sich trot: den Ausapiians sange::
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fiesr apwarmsng dns Tasarckondensstors und ez Avetylenabsrherdera nieht noann

Vo derne appaiace ord e anapefihrt dat wikrend der Zect  oancder der Jusati-

e ot uti e e wunp e

{?‘Het'Nxhe dor Ansnugsteila her“uh*ten

‘gen 2 B sind Fdlle vorgerommen. LRI denen die a-fge
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He.pth-nlensa Tonptac ' W T YT e Rabtoae
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igar.an ¢ ounten, durchgefuhre

Hein Ansteigen des Kon. erwasserat~tigehs e

irsels giir es vor sllem Ao Ursache festuusie'len

ap von pxner uﬂlmepden L"KOH“lVP cder einem “JJnnUﬂdnn tar:®
T 4

'
v

°) In den Apparaten werdPn Yaufend
]+as im fzuangen qauerstoff der H&prkoﬁdpnuu

Ty

4 s
’ quantitative Besr1mmungpn Jes aTeind

“und éeeamfen Koh]enwauserstoffgeha

fur werden alle Stunden fort]aufend von den apperaten Froben

wur hoblcnstoffbestlmmung
T _ SRR

toren. gemacht Hier
zur Azety)enbastlnmung sowie al]e zwe1 Sfunaen Proben

entnommen*"f.f BN ; Er R
B B R bl
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EBe iat uleoh den analytisch fostgeste]lfen Azatylen - und Kohlenstoffgehalt
in mg beaoben Juf 5 ltr f{liissigen bauerstoff nnaugeben Der Kohleannffgehu]t
bet:dg noder Reg«w ain Vlelfavhpq (z B Dbpai unseren annu-%*unrl npparu*en nov
aalaerwerse dna 300 40 fache) des dem azetylengehalt entapreshenden Kohlenstoff-

roavwlcohto:s

Die Hestrmmungen gil dnseren Lindo-ngnk!lAppuruﬁun crgebon arthe neranl en

Lo bnaoetn =00 mg aantden und 5S¢ L0 mg Elnienctoro o Yoael-

Gawr o talf . Beam ARf.ITen ninen apparales JeLl Taoen st njensas
©oLeq Betrwebacustanden, bal denen kein Doiasioen . ot artneaRen

dus nach

ey prtoa!
cq ey Fors
apparut mt

'8 RHon

woder Zntstehung vun azet,len
VArnLe re.n entgegen tuwlren, w.ord sus den aosi lenw

anschliisger -or Hauptkondensavoren dausrny von - Teil

fidssig nbgelassen {vergl AbY 2}

Zu djeseq Zweck wird in len Zusntokondensativen. o ion

Cerstoff verdamprt wird, die Verdampfung sc eingestalit, dad s1or oon

Teil dod. Ssuerstoffs im annch]1eBenden Azetyienahscheider juuernd or
Form sammelt. Diese Abh«hpid»r wezden alle zwe) Stunden oin auf einen geringe

Flﬁssi”keltsrpef 0ntleert

Auf diese Helse sollnn Ruckgfandb dle bei der Veromeiung des bauersto'x*w

1n den Rohrchen des qusatykondensators efwa hangen Dlelben nnjlten, webgespn;
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':A?‘v1Pnh0311mmungen des in den Ahscheidern sich sammelnden flilgsigen Saver

«tv'f“ rine jurnhqohn)f*ljuhn Frhohnng dev A “ﬂtylnhknnzpntration auf das &0-
fache lor in den H°np Kondenudfoxpn ge“undenen Yerte Der Zweck einer surapi

caung e Rohre o deg A&Ptylnnanrhﬂ1derﬁ wird also in rPW\aaem Unfan, evrei-ht

der Snunalawe der Proben £y Aaetylen .und Kohignstoffnait nmurgen

wn ier Anarysenentnahmestelten ver der wigentdl ches P

10 lrr flussiger Saunerstoft abgeiasnen  auf loeee S

v rrgaageratote, Ale srck evt]l  aurel aonda pten

babhan dne analveanergeaniys yorfainsnen

Betr’

mw e Re:

Liae hter gnschiull zor "Schvuil‘n+ﬁpnnnung” R N & AR N LY
apannt md in den an-die saverstorfienty ;oangastniogsanen Ve dwar
an"‘ﬂ dreven anschinG Koo e 00 Liter fTiiemime:

ahgelagse ey werden

;hh}urrsgemiﬁ T e e weg ey drecaeT ﬂguérhd‘€¢’@e{y
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'1c’r—gcqamt'en“!q)parufes‘—dvu'chgafdhrt—wird——Bei den«waatzkondensatoron.betrhgt.die__,__‘
Laufzeit nwischen zwai Tauungen 40 Betriebstage, wihrend die Laufzeit der Haupt-:‘
apparata z&ischen"zwei'Tbtalabstallungen'auf 200:-250- Tage festgelegt ist. -

. -
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-violg_der181cherheitsmu6nahhen; S B

In den Jdhren 1927 bis 1953 hatten in unserer Lnfi%er1eggngunnlage, die da-

sals wy. iteran Linde Apparaten mit Gegeanstromwhrmeanstauschern watand, 4 Bx-

slow.onn stattgefunden Die vorgékommenen Explosionen eraigneten steh alle in
Spparnten, te. denen e g esamte p:(uuuier* Sauerstoff n Hauptxondenﬁatoren mit

Tlanhen Z5den ueriampxt wuriﬂ ohne dafi eIn nennnnqwnvfﬂ"_Anfn1‘ 4eq Semeratoffa

sn flisare s Fors abgeoagen warde' Sie gaben Veraniasgung.z.v Sanfilhrung der vor-

cfeme e o B fderting, wypriativan Binroehtungen uns tetsehiichen Na dnatarin e

rfolgowar, st oent 2)M4 getne Kyplostor mebr ey - «t e enanunte

tewae A, u\\.,fdt‘ﬂ
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Wten weldern uurh PEETTA L AR Y Lt s e inet
Cnderrat o elws . Orootded & W et 0 L Lwgiger
o Lainde s Frak capparate uind f £iggargs antnonree fes

U . _ -
D Caaerdtafs mit nachtragiacher Verdampfung 1r Zusatugondsyss’ orven sange

Jer Brfo'g dsaser MdBnahme zeigt aich in der arniedrigung Ae: havon-

schnittii~ten deetyiern  and Kohlenstoffgehaltes,

%ahrond bei den altun Apparaten noch ip Mittel 0,3-0,7 mg Averyies wnd 10U mg

Kohlenstoff festgestellt wurden, 3 iegt der-Kohlenwasserstorfayiege 1e1r neuen

LiﬁdeuFrﬁnklvApparate zwischen 0,1-0,2 ng Azetylen und 30-4C g Eehhenssoff o
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aus_eridstet. Past der sesante SauwerstolT wird dew Hudptsoudensator

~flissigrentnommen undim-Zusatzkondensutor-verdamptt vie dem-Haupt--
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gondeusator gusliraly entiouaene honge ulenl aur abregulicrung von
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In der Ansauglul't werden kelne Analysen gemacht.

Jie Apparate laufen 3 - 6 honate; die Zusatzkondensatoren
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TRREE PAPERS ON PREVENTION OF EXPLOSIONS
IN ATR SEPARATION INSTALLATIONS :
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Leuna, Jan., 1043
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| CONTENTS ;
I. The Impowrtance of Fydroearbons in Alr Sepnrstion Egulpment.

YI. Precautions for ile Provection Ageinst Snwichment in
dAydrocarbons,

‘uetional Precaunilons.,

slonul Precantions.

Seloction and control of aly intakes,
TAnalytlcal uipérvisfoa of the squipmont.
Dra‘ning of Jiqvid oxygen.

haJntenshoe of repu}ar Lerﬂo|ting perlods.

Juccoss of Urecuntlonary Measuresg, e

I. ~tbhe Importunce }éleCJPDO“S 1ln the Ovcratlon of tne
Adr Separatjrn Eﬁulnﬂvht . ,

AGGOfdiup to expirience, acelylonse and cthss hydrocarpons
are always arcsen+ in the aﬂr and especlally 1n e nelgaberhood
oftm@@)mMﬂrwllnﬂuﬂhumw and are drawn irtc the intakes
of the alr separstlon uniis. The ooliin& polats of these compennds
ere sbove those of oxygen and nitrogen. They therufore become
enriched in liguld oxrygen durdugz ,he Hquefaction end separation
of elr. The hycrocarbons disscived in liquid els present =z
danger, beosuse, vhon the limits of their snlubil ity are exceeded,
they occe"iunallé sapsrate in the solid Term, producing explozion
centers., . '

When the Lydrocarbon content is mentioned below, tho totel
hydwocarbon content, incivding the acetylpno 1s mesnt. In most
cases, acetylene is presont In: far smellol amounis then the other
hﬁdvoca?usns. Howevor, because of ite tripple bond, adgetylene 1s
by sy the wost ans Jnhle hydrocerbon, is very rewciive, snd musi
be conziderad an exploslve of nigh destpuctive powwv,-vhen in the
solid form in the presence ol oxygen. .Even swall cmounts of
agstylene depositiona may be the cause of very violent explesions.

" Other hydwocarbons my bo conzidered less dnnqerous, and are only
dangerous in larger auounts° .

% 3o
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: It la sherafore & basie roquirement for safe oporations

of an 'alr sep: tlon ingtellatlon, that the alr be as fros frow
hydrocarbons, 27 possible. There exist no yrastlcal methods

to remove the hydrocarbons present in the alr, and the purest
alv avallodle muet be dvstn into tho systew, -

S A Sy Ao TC g e 1:0¢3 rmn a1 Mt oy nged 11 R clractions,
to drev a.r toany wing dirsetd hich produce air froest
frow used air ang 0. gases,

4

ceauionally, hycrocrrbous in the air to be decouposad msy
codie foow the ccupressors ln which the air ia corpressed to
pressures segulied § separation.. In piston NPPEBEOPE
the ured in the v 1tlon of the pistons wav boce
coaposod «t hi t '3 of the cylindor wells, producing
acstylone arbans.  This dapger i avolded in the
e of

'I‘Il“-
hydxocar Pro ) 1
Cimprev ; : » AN ALy s
eqQul puon . & s 'gonutiony have been Li.troduced 1in
the opsraflena, v 711 be diceussed below, :

—t
~ -

xocarbone,

the Trricument in

Veecautlong,

e - . 2 4ir separation apparaius using-the
Linde 5 Mane & Deat sxshaazer hetween the two ¢olunms,
Wileh acts on a {q207ler of nlbno - aratlon
coiwwn ; 31y As an ov ator “or o 1 in the

¢11lnod azin ceoaComnser, is a buadle of
; . ubes, In walch the nitrorem of thw
Drogopavatic , néanssd, while ? oXypen outside tha
coluimmy ly v ot dia i bolling stats, > higdrozazrbonsg
enser] b the air %o bp dacomposed become eaviched

1 accordance with thelr vapor press

the apparatus
#g sunts of liquid
~ave therefore heca amade to avold the
ocarhons resultlang from the evaparation of
¥ the oxygen in the liquid state, Tn
hydrocarbons,, in
: ters, ie greatest at
the still g the Llcuid bath, vhore the svaporating oxygen ,
dose not : » Wille the liquid oxtygen in all parts of the -
bottom of the coulonser in ¥eopt in vigovous agitation, '
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at bottom of tho principal condenser has
The liquid
et part in the center of the
only part of the liguid oxygen was . with-
Exancis I 1Al condengel,

A ne

aroduced, (

20

g 1) -

of fi

seroral "bhungaoleg® we
n condenser, mad wit

"¢ provided in the ouser
wing soms of tho liquid

them alse results in an inprovad circulation

linlnetsd the dangsr of hydro-

; dut tramsferred it avay from the msin con-
amounta ol liquid oxygen 8Ys accumulated,
dy of liquid oxypen is ovaporsated,

Llavy ccadenser the oxvgen is inside the tubes,

e330¢ in the space outside the tubeg,  Oxygen

o-Tiquid-state and vaporated a5 it

of tubes. In oréer to prevent the formation

bottow vart of the tubes, where solid hydro-

a4 tuvarcs the enf, tae auxiliery condensep

U a szall pavt of the-oxymen fsils to evaporate,
This Ilguid continuously sinses the tubee.
vated from the gar in a catchpot and
This catchpot ir sglled the
coeuse most of the acdeiylono {as well
) romalur i3 the iiquid CETHon and i
OWTEET .
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Lnd tho asebylene
of acetyione and
lee Intorvals, evapor-
ad in spite of the
whe wholey ely sopar-
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F 18 helug varmed
: ration, by withdrasiing
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’ | B.  Ovorationsl Procuutlonu Lpaingt the Hydrocarbon Accumulution.

In addizlon to tho tbove oonst tructlonel ilmprovomonts,
tae rolloving opa*mu LongY preocautions hmvv hﬂc 1nbro&uead
axd- thoy have bHoen £omd adsaualor

& 301rot1on'aad'aautwol of ajr intakea,
- analyilesl surervision of cheequipzent,
Avginiag off O( Llguid oxywen, ond
- salutensnze of regulay thawing out perioeds.

v WinG directloas and wind velocity are-
regul&rls 1&tcn:d to permil the holection of > mont feverabld
aly intake conditlions, 7Thiz is duos By mesns of wind direction
indicatory and enswomstere lustalleod 1 ssveral lasatlons at
& high lsvel . Anew~1vepna toll the Jivectlon of tho wvind
1a the tvo alr in lape 1 talen elvaryr to uge air $frow ideo
most Tavorable : Lnlet In fog, ox 1n pi11d TOALOT PP -

it ous ! : s ef qumhyu“oeu“a\n Lol0L.8re. .
Lioe {increessd droind iy h@ liﬁuic

nablsng 31 u(.uyiona and fofll
! v} ; in eondsngser,
For thile purpess e iy 08 L Inetsli-
ation § jf« alylons, and 2very two hBours
for the :

[
0 hydrosaspone in

liguid oxygon are ox » EY . liguid ozygea,

Ay 8 maly, Dow gonian : : 3 103 greeter than the

sgownt of eardos ‘ho weey e.f., 1 our Linde-
Feotlakl preogess 1% normall ires lavgar),

& iyng, foterminstions Trom -
wr Linds ~-Fedar) equips die ste tho progsnse of 0.1 --0.2 mp
gsetylend and %0 . M@ caYrbhon in b lt ara of 1iguid czygon,
When Sb&PtLDP 8 unl é uu?inw Bha thas Wt of the suriliery
T, ng which no
w . N 3 LLOrease in. .
tlem@ auoun»ﬂ, wkich diaﬂpy@ara of itsuls Lﬂ Fa) Lzort tine.

Continucuy determinations veors wuude ip instellations
in whioh oo enrichment wes, ohoerved bBayond 0.5 ug aceiyleno and

-

T PesA
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150 mg total caibon/% 1i, liquid oxygon, The mariwum peviolssible
4agount -in acotylone end carbon cen not be stated vith any
agsurence. Vhenever sn acetylono aoniont of 1 Bg orw'carbon
ccntent of 200 mg/s in observed during nermal cporation of

the wunit, the monsgoment s lmmediatoly acbified. o

A declslon on the conlinUBLion of ¢pSPALLONS O an
inmeditte shot-dovk cun only o rsuched vith en oxset Imovlodpe
of conditions, I, o.g., it 18 considersc. poradaaible 6o start
tho unit cgein alter vhe ollninetion of the Gifs ltios, und
the air agaln indicatos > presonce oY 9.5 kg aetylens op
200 mg total cupbons 11, dlguid oxy 19 eontinnation of
Torsivg cintani Poady lnto the o } 29 waeHTha No -
univergally sccopttdle lliite cba thomgfore ke glven,

AFAGE GRo eariclment wilh scetyieno
: Iothe liguid e g sonsinyously
PGl Che 8¢ from 6y &LPgrent
sempling contectiong Gf - SRR .
To 40 this ¥
auziliarvy condenser i
orygen from the adjolni ¥
o Liguld Powm, ratar 1y enptlied evo
who Liguld,

51, whish mlght Do
iary condenger, will .
. The deserminszion
Setylens geps
CUBLLY Bhows 8 prosross lneredse Lo the 2c0atylsns content,
viial 15 L0 SBTET thn in o velucs found for the
mein com X TRl oxtent, the rinsing of the eon-
i Cite pugpoae, '

gegtyrie
$lusphl

> steaming
tisel resuli

; LT : _ tvibuted in
the outer wall of Ll LRGP | 3¢ A she el shoped
hettes, iter iy » 25 ma 1.8, conneothions
a% vhe b : o ig 5 OYEE] owrs So prevent any stagnotion

T of tho oxy vhioh Lo Yo be oveporated at the battom uf the
mein condsnser, .
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‘Whenover the scetylene or total carbon contents rire, or In
the absence of wind, or in fogpy woather, or in genopbal with a
veather which nccording to gxperience Inveriobly leads to ralsing -
he_ncobyehe—and—hydsocashon—tov ot s Went,
the emount of liquid withirawn from the acetylene separator is
immedintely doudbled op-trebblod. The smounts of liquid withdrewm
from the taps is similarlxgincreased. CLEe

A lovered acetylene and hydvocarbon achcentration 1n the

“liquid oxygen ean regult from an inereased smount of condenseiion

of the llquld, produced by incressing the amount of the liquid

oxygen dravi of{ from the main condenser. This may ke dong

through -the connection fer the normal withdvawal of the liguide

Tor sampling; or else, thiough 4 conusction on tle same pipe

line intended for "rapid svacuntion", a lerge awount of oxygen

18 prossuve-voleased and led into the evaporator edjcining ths

oxygen pipe line. This ¢onnectlon permits an instan aneous - L

~ Withdrawval -o several-l0C-1iters of " Liquic oxygen, T
- _’L_-imaording;mxpe#ieaee;—iﬂﬂpi—te—o%aﬂ—tm‘prﬁf_—— :
1 coutions continuously used in operation, & cortain accumulstion .
af’ agetylene ‘und hydrvocsrbon regldues can t be avoided in the
ditferent parts of %Zihe tnit, especially lde the suxiliavy
condenser tubes, Fox thoss rgagong, the :u layy condonser is
warned up or the vhole unlt is thaved ou
period of operatiov in the auxiliary cond
S inteivel tietvesn succopsive thavings -
the infeérral betweon the theving-out +f the wain apparatus by a
total shui-dowan 1s 200 - 250 days; - '

"ITI. Success of the Pwecoutionary Hoasuves.

Four explosions have occeurred between 1927 and 1933 in our
aly neparation Installation, which st thal tiwe conaisted of
the older Linde uniis with counter cwrrens hesnt exchangersy.
ALl the euploslons happensd-in apparatug whiclh the total -
OXygen wagrevaporate she naln condensers with flat bottonms,
with no sypprecisble amount of xygen vlthdrawsls in the Yiquid
state. They vere the resson for the iniroduction of the abave

described construciional chunges and opepraticnal gofsty weasures,

“As & result, no explosions have h ned glnce 1933, The
installation mentioned, with the chang neroduced, was still
in bperat_on-uppto 1936. In =ddition, since 193% 2 new install-
8tlon on the Linde-Frinkl principle has beon in trouble. free
. operetion. In this, tho alr is cooled in verslble hsat ex- ¢ . -
changers, and the expsrience with the old linde installation wabk™ .

freely veed in fthe galetly fe&tuﬁéé‘of its eonsiruciion.

B 253}4’"
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Awxdl va conds nae cs were edded . to the old. lustallatlon -
during their »eccns Lruct#ou, vhich permit the withdrawal of
about one third of the oxygen ln the 1liguid forw from the main
condengers, ‘The nev Linde-Frdnkl installstions sve provided

-_Fov the vithdraws) of all the quid oxvaer wish a subgeduant

evaporatvioa in the avxilirry condensoes. “he succesg of those
neasures is saon in the 1overing of the averepe acetyleno zhd
hydrocarbon contontu. .

In the old eq qa.puent, the aversje wcetylene contsnt of
the oxygen waus 0.3 - 0.5 ng acetylens and 100 wg total carbon,
vhile the ydroesrbon 1ovel of the new Linde. Feodwiel unitsy 1s
0.1 - 0.2 3z acetylons aml 50 - 60 wg earbon in 5 liters of
liquid oxygun. S

Simmature undscinherable

LYWW, SYernberg,
Harch 14, 1947,




12568

II.

Questionalre sont to Scholven, Golsenberg, PBLitz, Welhoim,
Brabag, Taneiarzun, Lutelkondonlf, Blochhemmer, Bwlx, :

High Pressune-Expépiments o '
P/1u 558 March 9, 1943,

Questlonalre
Precauticns ageinet Fxplosions in Alr Sencration Installations.
An exchange of cxperlences on safety measuvres against
explosions in eir scparation iastallations 1s acvisable for
“the sake of industrizl sufety, You will accordingly find in
the appendix a swemry o sefety measuros introduced in Leune
&le gepasation irstallation for the provention of acelylene
aiid hydrocarbon expleslons, and we requost you to Yeply to
~the-following cuesticnagy T

i
=

= Y)Ave Vouw &1F 80T¢ ration installatlonr equippod with any
addicional condertexrt in the ligquid state?

If so, a) Whet proportlon of the tohel oLygen production
Is withdrawn fron the main condengep?

b) _£3 the muxilisry condenser operated li s way o have
some of the liquid orygen {vhat proportion?) collect in
the acetylene uevaprnior?

Of, Tinally, is the ewxiliary seperator operated dry,

and from time to time ringed with liguid by Lucresging

the presaure? . :

Do you have quantitas.lve detorminations made o acetylons
and hrdrosarbons ab rour aip geparatlon plang?

If 30, what 1g the ecotylens and total earbon coutent in
the llquld cxyuen of your mein condengery, and 1n the
aoetyliond sgparvebor, .

a) Under nornl opevating conditions?

b) At occééional_enriohment?

Do you doterulne geceaionally or regularly the acetylens or
- total carbon content in the intske alyr cr in the gaseous

oxygen toiling off, from the sepsration mit: .

2

Aggsigf '
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If you do, what ere the values obtained, snd whet ere the
© values ingamples withdzrawm simultaneouuly fron the main’
' ocondensey and the separation unit?

Do you-have special air lntoke pipe lines? .

If you do, iz air forced through the pipe linz, by positive
pragsre, or auo]rcd in through 1t under roduced prosiuroe?

What 1s the averags .period of operation of your separation
uits and of the amiliery separators, if eny, and of Lhe
.acetylu:\e separators belore .bhaving-outT,

Have you had any exploslions in the aiv seperation ingtallations?

Ir, ac ag in what parts of the installations?
) couvld the causes of the exploaiohs be definitely
astablished?

----}{nve you ebgerved in your air- separaticn” oquipmeM:s rmy o
accumu!atme of’ 0% ide'* of ni. trogen? . :

Ir 80, 35 in whet amfs of the apparsius have euch
accumulatmns baern observed?
b) vhet ox’des of nitrogen have beon identified?

In cowhmion we 'wish for sn opinion %o what extent the ]
——-.——m— —-r—prfac&ﬂtiﬁm—i\wmcad “in-Teuwrahave eontriiuked to the T
preventlon of explosions, nnd vhat additional safety memsures
gshould be Lntroduced?
L.G. Faﬁbeahldustue Alcsiengasellschaft,

Two 11-19;;:11)19 signstoros,
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WINTERSHALL AKTIENGESELYSCHAFT
Iutzkendorf Works, Krumpa neaw Herseburg.
s .3/9/43 (?)

' Sefoty-Noasunes—Lor—the—tnot :
. Explosiona in A;r.Sep&ration Install&tions. 

We reply to your questions as follows:

1), Our eir soparation installations are equipped with auxiliary
‘condensers. Almost all of the liquid oxygen is removed from the |
‘main condensers in tlhie llquid stete and evaporated in the '
guxiliary condensers, The .gas from the maln condenser is vsed
to regulete the peaks. With & poorly operatling auxiliary condenser,
this amount may reach 30 - 40% of the total gas. The liguid is
either continuously drawn into the acetylene soparator and eva-
porated in en eveporstor for the purpose (10 ~ 25 nm3/hr), or else
some 40 liters ere Gaily drained from the separator and dilscarded.
only-qualitative-determinations of acotyletie
made, following Linde's directions, with emmoniacal silver
nitrate; we get there & slight deposit, black because of the
sllver sulfide. We have made 2 quantltailve determinstion as a
result of your inquiry, and found that the smount of acetylenc
+ HyS In 10 1iters of liquid oxygen was 1.04 mg, of which HpS
vap "only present in traces, vhile the amount of hydrocarbons. vas
T ob2voumls, With Ehé C value of 3.7.
3). Alr is taken in theough 2 parellel pipe lines about 800 n
in length, from the south side. :

k),  No analyses were made of the intalko gir.

'5). .The installatlon overates 3 ~ & months; the euxiliary oon-
densers and:the acetylene separators are thaved-out after dis-
connecting from tho condenser after sbout 2 - 3 months of opera-
tion. - A .

6).. We have had no explosions,
7). THo oxides of nitrogen have been observed.

Ve have obsorved during the thawing out of the auxiliary
condenser an enrichment in hydrogen sulfida(by the strong odor). .
It may be doubtful whother. the periodic thawling-out of the
suxillery condenser before any loss in its efficlency is necessary.
-We consider other procautions being too far fetched for Lutzkendorf.

We hope to have been of service to you with our information.

Wintepshall Akﬁiengeselischaft ]
- 3 ‘Lutzkenv‘g.iorf W_orkg. : 2 3 3; -




e

. O Maix Convamsse
| _ @ Avkrgser o
. 02 4’45“"/5 . . . SN S ’01/.5',.@.A(:Trf,-_g‘,ycf.,z.:‘p . _,‘

I8

FrE
FeAaces For Wyrmpramwal oF L/puic
OXYGENY FROM THE EINDE~FRANG UNITS

' @ Main CoNCE~sES
@ Avkitrmey
(3 Acerreime 7ar

©

%{3 TaPS, 1.0.26

e T RS b Samtuine Fes Canz f
l N OEFNOFC 1L 46

o

8

7 1 o Fo A

OGBS AMEL NG For DETNC .
L S '

J\/O 7. Hear Face
S N NP2 PrESS S
K ELFMEE 1D.50m.m.

Dl EPMIRTY I G & CHTC e T
LD 2.5/().m.

T




_%ﬁl e ‘” : : “Id%kﬁf_ _ f72DYf‘
mf;} -Boehdrackvérsueheif»ﬁ*-,.- W23, Mlrs 1941 Pe/R .
: ‘ Iu 558 : . . \\

Vergasung bid der Arcmatisierung,

‘bed 250,450 und 600.atll .

A Deln Fairen Gul D0=55 Gew.% Arom: T (Tatetro 1T

e .

Der hthere Druck bvewirkt ciﬁe:Vefﬁinaerung der Veréasung
um 1 bié 2 %y Tm Vergleich mit Kaxt. 7019 -3 vic 4%, - |

Der C4:Antcilvigv6as‘ist.bei.250“und‘450,niqht verschic¢den,
Der Tso~C, Gehal%i im Buban ist bei 450 at mindestens doppelt so

ber ' :
hoch alsv250 at.

P . ' o
G B, Beim P hren auf 20-45% Aromaten (Tabelle 2)

wEwertger ald SO ATomAveR-Hi Bensin pefairen Hiidy T

13
(=4S

der hoke Druck den Vorteil eciner Vsrgasungsverminderung win

7
4,

__Der Butangehalt der Verg.sung wird beil hohem Druck nur dann
o vormehil, weun-die iroustenkonséniration-im-Benzin sehr nicdrig. .

(2.5, 20%) ist. Der Ispbutangehelt der Cq«Fraktion ist bei 450 und

600 at wesentliech hSher als bei 250. Demenbsprechend ist auch das

IRe;gtbenzin bei hohem Druek stwas besser alws bei niedrigem. T~

(Die folgzunden Tabellen enthalien Binzelwerte der §.sanalysen

i

£
L)

unil der-C, und iso—C4mbestimmungen. Das zesamte U tersuihungsmaterial J

E3

des letzten Jahires wird zber s.Z2t. ' Von .Dr, Glnther statistlisceh Uber- 7

s At

priift’ un suverllissige Durchschnittswerte wu erhal ten).

gez. Peters

gez. Wehm

e L >/<z:;(’75ﬁ?(i;;?f?/




L Pabelle 1. &
e /)mmézq fm o/ 5,/ cm/'z/af;;mm /7/4//( y)/@ 252 x Am 2, A{,,—,%,;%,

TOLL gloTuIY VO ‘-. U 8t at el A
"“""“”‘““250’und-4f)0-aL—H“Drucn91—~mit~RU.oki‘mxrung‘-ﬁhur 160 m;?;’ /éﬁ‘q’;" ;/ii:c' 433
(Z4] P/ /’V/

160°-Benzin mit 50-55 Gew.% Aromaton gefahren. Jd 55//”/ ﬁrwm//a

" 250 atm - : 600‘47‘/44‘T 450 atmf

e 7019 r*hmmwm v l'l‘nrmana" :
v WXTVC‘ \‘l f c4 -

TR st0 B sili&mtew x30r e

i
[
1

‘/ pae I : : , ;
o ALY T . RN ' |
160%81 Le: stung, 5 ’ . s X

N Bl
i G—ygvﬁ.% AlOfnJ“Lég&

| vo1% AromatéF
(nicht kOI‘I‘l"’lPI‘%
Gv polcarres:

j’v . stab. .
! 64)‘/77 Gasa). 7 Gasi 4,

i %.C 4 ik Gas “

| iso-C. imQ,
{ 4 &

i

e # @,
A @+ 04 v

] Gasols

Kestpd\ O.N.

Restbls 100 0.N. 7

[PESEN R

\_
/?(5/4/ éwa/
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U. S, BUREAU OF MINES
HYDRO. DELION. PLANT DIV, -

Gnsiflcation In Aromatization
at 250, 450 and | 000 atm
By Peters & figh:a
Ludwigshafen
23 March 1941.

f. Mbon Runping_te 50s508/wt, Aroystis (3 Table 1)

The higher preassure reduces gasification iy 1 %o 2%, In caw
parison with cabalyst 7019, 3 to L, .

The Cl constituent in the gra is the same at 250 and 450
~.:The 1so=C/ QeYLent 1n The " btitene "3 8t 450 -at leent %wi
250 atm,

B, When Running to 20 - AS§~§r

When operating to 1
- high pressure reduces gugifil

The butane content in
only whan the concentration of
20%. The iso~butane contant of
450 and 600 etm, than at 250 .
sonowhat better at high then ot low pvadqu.e

The follewing tables centalr individusl values of the gas analyges
end the C, and- luo~u, doterminations. However, the & ntire experim - t21 data
for the pésu yoar 1s ‘being ste tleally checked by Dr, Glinther ia . vder to
cbtain reliable mesn valuvow,




TABLS 1

Avonatisation of Bit, « I "7 on T clion iddlo 041 @ 250 .
A IR 'Hﬂ'c}’rosgw S crivoogemlans oven 10 run to
160° Gascling v ° T T, vomanien

250 etm, 1000 atme 450 at .

Catalyst Ao, olum, 7019 -v - Chromium | T.rram
'8 810y al1icate |3 rol3
10. CroOs 0 1 0,
22n 0

0.5 MCOB

“-160% Gapol; Yield- O RGEE e e
Weo% Aromatics ) 52
Vol, § Aromatlcs
(not corrected) 47

% Gasif/Ganol, +Gasit.
{unstab)
] it + Gas}‘i’v
{stab,)

% G, in Gaa

i30'~'c4_- in C‘(

 Yield $ Gasol.
% Gasol. + Gy

Resid. Gagol. 0. N.
Resid, Gesol, > 100 C. Ni 48
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Jiintlud von_Grfe und-Dichte-von -Rontakdtabletten—
auf_die Bensinierung und Vorhydriexung mit Kontals

Zusummcnfassuhgz
Aws—ter-sioioher rEE oI TTENS LT TIOR3 und 10 am-Tehlotton

L U )
1nd-2~hig.4 mm KYrnung aus den 10 mu~Tebletten hergeatelli. Die >
Rontakte wurden beil der Benzinierung von Mittelsl dus. Bruchsaler (1
und bei der Vorhydrierung von Steinkohle-Verflissigungamiticltl
Scholven unter gleichem Durchsatz, bezogen auf Rontaktgewicht,
miteinander verglichen, wobei sish folgende Unterschiede ergaber

"~ Benglnisrungs

Kontaktform " |10 nn Table |3 run Tabl 2-4 um Kormmg
Sehittgewleht 2,29 2,78 2,02

§§§§g§ggg/henzin * V??gg_ —» __3.% ahnehmend.

Konzentration —~  gckwach ansteigend —-—

Pentangehalt u, “hther glgich
% - 1000G ' -
| Axnilinpunk® gleleh
| B-Hittellls ] ‘ etwas stirker aufhydilert |

, A I nd tieferex Jiedeondpunkﬂ
e e e e ERT—— T SR A

Vorhydrierung:
e e e
| ¥Yergasung : o basogen auf Einspritsung gleich
| Benzin: Konzentrat 'om  gleiah kleiner
l #-100%, a.p. ~— | abnehmend -—-

L%%ttelﬁlz A.P. ' ~=- 1 ansteigend =m——

. ;
—_— msessoer . e S WU

Die kleineren Tabletten und dile Xornung haben also vou rein chemie
schen (tandpunkct sus wesentliche Vorisile gogeniiber den grofen Ta-

- bletien, und zwur voxr ailem del dex Benzinlsrung den Vorieil gerimgerer
Vergasung und cines lelchtoer apaltbaxen B-iiltteltls, hei dor Vorhy-
drierung den Vorteil eiues wasserstvoffiizmeren, d.h. klopffesteren upd
lelehter dehydrierbaren Bonsing und gleichzeitig eines vasserstoffs
reicheren, also leichter bdenzinierbaren Mittolls.

dur Brilirung muf angenommen werden, daf bel den grdferen Tabletten

- dle grigeren (luwolekiile nuyr sohwer in dis lnnersten aonen des Xon~ -
taktes hinein diffundieren kbnnen, worauws sich ¢lhe verringerte B~ .
setrung des Kontaktes wit gréBeren Molelkiilen und infolge der dadurohk
noch pur Verfigung stehenden Aktivithissentren olne erhhie Beseimug

- ait Xleineven lolekiilen ergibt. Dies bedsutet eine Verschiebung dor
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.. Vorwellzoiten an Kontalk wu funeton—ices

Fheiren—oivkito g

Gl

= unglmz:-ten;doi;gxoﬂan_uoleki&e,

-aus—-dcr~s:!:ch’tti‘e’m1'~p reveien

Deobashs

mgin-abledben—tapsens

Lie Veruuche worden zuniichst 44 den fiy
rung wiehtigon Tonerdelontalton wund alt: Beng
‘gesetst. Bolllon disse Versucho die gleichen
FillengréBe wie bei 5058 (ung DHD) ergeben, ¢
enlosen infolye der Vortelle hinpieltblich feir:

ae

£
i

Voriiydrierung und deljycrio-
Informungstontukten ot
Vorteile der 1 clien
go int

LHE wnsere Groie
und Yor; psdig

e

). 1otun
~edn Jhe

LE_FU-b -~ PAllon sellannd enb Ti g

el e e e e s mcke

AL fnda

. : 4
“Yveraleht {bor dic Veriuches
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Portgetuung dor Tobelle:

pepeet 1

=5 tm-Tabloton| 10 mm=Tablotton; 2 bis 4 f KOTTUNG
’ | ‘ | . |puo 10 mm-tobl. -
|Konsaktbelagbong | - ' ;
. Durcheatz kg/1 e h I 0,97 . . 0,80 ' G470
. " kg/kg Ronsakb/h | 0,349 | 0,350 | 0,548
Pelm Gas/l/m L 300 2.5, 2,2
chnn Gas/kg U1 3,09 3,04 | 3,13
100 . | 130 160
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. relative Verwaeil-
» gelten im Ofen
bic Eontakte wurden einmal unter Benzinierungvbedingugen mit .edsle
mittelsl im geraden Durchgang und einmal unter Vorhydrierungsvedin-
gungen mit Steinkohle~Verflissigungsmittelsl jeweils bel 2 Temperio-
tumen verglichen.VTegen der voischiedenen Sehlittgewlehte dex Hontalte
wurden die Durchsitzo oo gewBhlt, daB sie auf Kontakt,ewich® bezogen
gleich waren (s. obige Tabelle). Bine Untersuchung der Blnspritzpro-
- dukte-enthiilt-Tabelle 1 --Die-Versushsbedingungen-und. Lrgeboiase. gind
—-4n-Tabelle 2. zusanmengefaft. Die.Angaben ubox Produkilnilorsuchingeny
Lelstungen, Vergasung usw., sind dabel im sllgemeinen ilticlwerte nus
2 Bestimuungen. bilne Zerlegung der Vorhydrierungsanfalic. lu engere
Fraktiohen zuxr AP-Bestimaung enthdlt Tabelle 3, Dle inlllnpwditle-
kurven sind auf den belgefilgten Kurvenbléttern gezelchnst. T lon
Versuchsverliiufen sind im einzelnen nogh folgende Bemerinmgen no
maahon LENAC Beuloe-Ltulatbl o

'
I
¢
i
(
'
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1, Bizbau: - .
U 1bE 10 e liiion K 5098/3.81. 1060 =2 275 g
Benminieruns 1., - 15, 4. 43, T
Vorhydrierung 16, - 20. 4. 43, - gines,
Bin Teil der Gasanalysen und Produkiproben ging infolg: ) (Tliepgar-
angriffs verloren, sodaf der Versueh wiederholt wurde.

'glﬂginbaug ‘
1 ltr 10 mm-Tabletten, wie zuvor, = 2 290 g,
Benginlermg 22, - 24. 4o 43,
Diesex Varsuch wurde abgebrochen, nuchdem durch Tnd! nemerden einer . gl
‘bergangsleitung sich der Ofen sehr rasch entspannt’.:tle und dame 1
. -zgufolge mlt einer miglichen Sch¥digung dex Kontekts wivitit gercche
net wordsn muBte. ' '
5. Binbai v _
1 1tr 10 ma-Tabletten, wie zuvor, = 2 250 g.
- Benzinierung 26. - 30s 4. 4%, '
Vorhydrierung 1. = 4o 5o 43
d, Q}angi  ’ o .
4 1tr 3 mm-Tabletten K 5058/7. ¥r..106) = 2 780 g
. Penzinierung . 6. =~ 10+ 5. £3, ' p
Vorhydrierung 11. = 14. 5. 43.

;) dgha-be?echnct:aﬁf Hohldriume + Poren = Lontakiretin ~ 7
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4-1ti~2=4-nn-Kérnung-aus-~10-mu=Tablet ten-E-5058/J«Hr«—1060s-2015

BenzZinilerung - 16, - 21. 5. 43 ~ ' »
 Vorhydrierung 22, - 26. 5: 43, :

Vihrend des Benzinierungsversuchs wurde in der 19,5¢MV-Periode nach

stirungefrei durchgefilhrter 18 MV-Periode der Ofen undicht und ente

spamnte sich, Naoch Behebung dor St8rung wurde der Versuch fortgeselst

da-dexr Kontalt offenbar keine AktivititseinbuBe erlitten hatte (An=_

——————den-oingelnen-Kontaktformen unter den-gewdhlten Versuchsbedingungen

Tall"vor Jex STJrung: BPOZifiSches Gewiohb O,7573 14%=1000; 45%5=150",
rach der Sttrung: spezifisches Gewlchi 0.736; 14%4100°; 45%=1500,

_Die Benginierung wurde ohne Sehwefelzusaty, die Vorhydrierung mit

C,5 % CSp-Znsats gofahren, -

Versuchsergebnisse: 1. Bensziniorungs - - -

Bei der Benziniefung.ergeben sich doeutliche Tatersehlede mrisohen

(gleicher Durchsatz bed. glaelchem Kontaktzewicht). Bei 13 MV ist die
Benzinkonzentration fUir die drel Kontakta prakiisch gleich, wihreni
sie bel 19,5 IV In der Reihenfolge 10 mm-Pillen —ws 3 mm-Pilien —y Y

Kérnung -etwas-ansteigt—Bin-eindéutiger-Sehluf-ist—aus-den Versucls-dute

--daher-nicht-zu - ziehens,-Die Benzinlelst "im~ﬂb1ichen*ﬁinne”(dsh;“bazor"§ 

gen aul Kentaktraua und Stunde) geht im wesentlichen parallel mit dewn
verschieden gewdhlten. Durchsiitsen. -Bezieht man dagezen die Leistung;
wie dies in Tabelle 2 in den 4n Klaumern gesetzten ¥Werten geschehen _
is%, aul Kontaktgewicht, z.B, auf 1 kg Kontakt und Stunde, so zeigh
eie naturgzemdB des Verhalten wie die Benzinkonzentrztilon., )

/ glelche
ind awer wit gewlr-sen Unsicherheitien-behafiet,

Die Verpnsungswerle g,

doch Iasseﬁ"éie folrendes erkennen: Die Vergasung ist bei den .
10 mu-Pillen am idicisten und bei der Kornung am kleinsten, wobei

die Unterschiede vel helden VersuchSiemperaturen etwa 3 % hetragen,
Himnt man die Butanbestimmungen hingu, so scheint die Verringerung
der Vergusung hauptsichlich durch Verringerung der Cq=C3-antclie
unfer Boibehaltung der C4-Nenge bewlrkt zu sein, wobei Allerdings

die C4-Werte Lir dis 3 man~Pillen etwas hersusfallen, Dic Bestliunugen
des IsobUtsngehaltes schwanken so stark, daB sle nicht in Tabelle 2
aufgendnmen vurden, : .

such ‘in den Siedelurven der Benzine sind Unterschiede zu erkennens
@it 10 wa-Pillen werden deudlichg mehr Progzente bis 1000 wnd parale
“lel danit offenbarx auch oin etwas ntherey Pentangehalt erziels als

it 3 ma-Fillen oder K¢rnung. Die beiden letzteren ergeben ctwa gleicha;e

groBe Antsile bis 1000, wibrend die gefundenen Ci-Verte bei heldén
Versuchstemperaturen in verschiedener Richtung llegen, wshrscheine
lich aber auch nicht sehr - verschieden vonginander sein &irfien,
Die Zunchme der leichten Antelle im Benzin bei 10 mm-Pillen geht . s
" parallel ult der Zunahume der Vergasung, wonach allerdings (im Viderapru} -
C-zucdem oben Uber die'Butanmengen.Gesagten)eine Erhhung auch der abe
soluten Butaamenge und zun mindesten ein Gleichbleiben der rélati-
ven Dutsnmenge zu erwarion wire, Die gefundenen Butangehalte siwd
duznach wohl vorerst noch mit Fragezeichen uu versechen. .

In Yecperstoffgelialt der Benszine 8ind keine Unterschicde festzustele
len, Eoer Xlopfzahluntexsehiede 182t sich nichis ausgagen, da die

iiehreahl der'Klopfwertébsstimmungenfinfolge der Explosion ah 29. To. - [

_ verloren gingen., . - , -k

83y
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hldlen_ist-_aine_etwag_siarkere Aufhydzierung bel , MCe :
zb;nung—gegenuber-lO—mm-Pillen-foatzusxcllen‘_,@x,ﬂn§1r°_ A
sohied}ist gwar nur gering, aber inaofarntququenswért,'ale er sich §
bei der Voyhydrierung (s. unten in Verstiriien Mafe. zeigli. Gleloh- :
“meitlg ligk. der Siedeondpunkt bei:-3 mn~Pillen und in nogh stHrkorem . §
HaBe bel Kdrnung erheblich tiefer als bei 10 wn-Pillen. !

273°‘Vorgxdriefung. .

Nooh -stérkere und interesgantere Unterschiede als bel der Benzinie-
ryung liefern die verschiedenén Kontakiformen bei der Vorhydrierung.
Auoh hier stimmen die bei 2 versohiedenen Versughstonperaturen -
wonnencn Ergebnisae Uberein. Dielgggég%gﬁg,acheint;,auf Elnsprit sung
bezogen, in allen F#llen praktisch gleic zu gein. Bel dexr Kbrnung

 ist der Anfall an Vorhydrie shenzin deutlich niedriger als el 3-
und 10-mm-Pillan.«ﬁhsserstd%%geﬂgzﬁ wad %= 1002 im Vorhydrierungs-
benzin nehmen in der Reihnenfolge 10 mm~Pillen -~ 3 mu-Plllen ——

Edrnung deutlich ab; der Anfall an leichten Anteilen geigt danach
ein dhnliches Verhalten wie bel dex Benzinierung. Dag Vorhgdxicrunga«

mitteltl 1st umgekehrt bei 10 mm-Pillen am wassarstoffarmsten (Qor
Versuoh wit 2-4 mm Kbrnung bei der niedrigeren Versuchstemperatur

fwurde—e#ﬁenhaxﬁgagenhhex;ﬂgn Versughen mit Pillen bel etwas su nie-
”'“driger:effektiver>Temperntur-gofahren},~In6géBaﬁf?varschiab%rs%ehﬁ%Ler

8o beim bergang zu kleineren Kontalktistlckgrifen dle Aufhydrierung

von den unteren zu den oberen Frakilonen, wie au deutlichsten bel
Betrachtung der Anilimpunktskurven auf Kurvenblatt 1 und 2 wird, -

die bei 3 mmePillen und Kdynung wesentlich steiler verlaufen und i
die Kurven fir 10 mm-Pillen bel einer mittleren Temperatur schnelden. §

Diskussion der Ergebnisse, _
‘Bol gie1dhét”Kontaktbélaétung;'d.h;”gleicheﬁrnurchsaﬁz‘bezogeﬁ“auf'
gleiches Kontaktgewicht wie in den vorliegenden Versachen, haben
die kleineren Kontaktformen deutlich Vorteile gegeniiber den 10 mm-
_Pillen. T

Bei der Benzinierung hat man vor allem den Vorteil nisdrigersr Vere
gasung und ginstigerer B-Mitteltl-Eigenachaften, dem nur der Mache
toil eines otwas nledrigeren Pentan- und $-1000-Gehaltes des Ben-
zins gegeniibertritt. Bel Riugkfihrung des B-liitteltls, die hiex
night durchgefihrt warde, miBte sich vorausslohtlich die etwas hi-
here Benginlkonzentration bei den kleineren KontaktgriBen nooh stir-
ker ausprigen, da das D-Mitteltl bereits einen nieGrigeren Siedoond-
punkt hat und etwas, wenn auch nur wenig, stdrker sufhydxiert ist.
Sieht man von der Kornung mii ihrem niedrigexen Schilttgewicht ab, -
da sie technisch sicher nicht in Frage kommi, -so geigen dle 3 mme
Pillen gegenitber den 10exr Pillen noch einen weliteren Vorteil. Die

- vorliegenden Ergebnisse wurden n#imllch trotz einer stirkeren Pres-~
sung der 3er Pillen entgprechend ciner etwa 20 % htheren Dichte
erhalten.V/Bel gleicher Kontaktbelestvng erlaubte dainer dle stdrkexe
Filllung des Kontaktraumgs mit ‘aktivem Material eimnen hiheren Durch-
satz und damit hihere Leistung. Man kbtnntas dbexr auch eine schwiche-

-ye Pressung anwenden, wobel dle Festigkelt der Pahletten sicher
noch bel weiten avsreichend wire, und mifte @gun noeh eine Ver- ,
stirkung der zuersy refihrten Vorteile (niedrigere Vergasung und
ginstigeres B-littelVl) eiwarten. o .

b ~
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Yorung-hat-man-nlt den klelner: 9 Pornon 42 v

chwrzonerexr—Aunfhydrie -des-Bensing,~wodureh-a6-klopfla -~ §i-
56y Sowle dls Ansgaugsistoxinl fily DHD-ginstiger-wird;—sowie-sityre—f-
Yerer Aufhydrierung und denit besserdr Bensinicrbarlkei¢ des Littel- — §-
$1s. “un kBnnte auch bei gleichem Anllinpunkt dea Mitteldls odex
der oberen Fraktion des MittelUls fahren.und wirde dann bel niedri- -
gorer Temperatur oder erhthtem Durchsatz ein noghtwasseirstof firueraes
Benzin erhalten, : , T

~ol -

r-orklirmag doer Argabnisse 1 igh die Vorstellung.

dag bel den grgseren rillen gegeniibor kleineren oder KUrnung dic
griberen Ulmolekille Lereits Schwiorigkeiten hsben, In die innersten
Zonen des Kontaktes hinein su diffundieren. Es ergibt sioh damn im
dittel eine erhBhte Beeotoung des Kontaktes mit den vascher 4if fune
dierenden kleineren Molekiilen, die nooh ungehindert ins Innerc gelan-
‘gen, uné elne vérringerte Besetsung mit griferen Holekiilen. oder

“auch, anders ausgedrfiekt, eine léngere mittlere Verwellzelt der
rleineren und eine rirzere Verweilzeit der grofen liolekiile, Hieraus
lesson sioh dio Befunde dann fast swangsléufig ableiten. .

Die verinderten Verwsilzeiten miissen nimlich bei der Vorhydrlexung
nit grolen Pillen zu einer sclhwlicheren Aufhydrlerung dez grofen Hole-
tile und gledehzeitig einer stdivkeren Aufhydrierung dor klelmeren
ilolekile fihren, wie dles beobachtel wird. Die hBhere Benszinmenge
TEmto vielleicht durch elie ebenfallo noch etwas-hhero-Verzeilzmolt
der rur wenig Uber desm Benzinsiledebereich liegenden (lanteile, Z.B.
derienigen, die noch im eraten Dxittel dex Siedekurve das les lle-
gen, zu erklisen sein.
Bei der Benginlerung lst(entsprechend bel den kleimen rillsn (eder
mung) duze e erhbhte Verwellzelt)eine otwas stirlere Aufhy-
~ang des Hitteldls und eime stiirkere Hewabspaltung der hinor-
siedenden Anteile und damit eine Herxabsetzung des Siesdesndpunktés z)
T evwarten. Umgekehrt £ihrt-die orhthte Verweilzeit der Benrinan-—-
teile bel grofen Pillen zu einer verstiirkien Herabspalisuang der
ichwervenginantelle zu Leichthbenzin wnd des letuterea zu Gas,

Da die Vorteile bel der Kormung im wllgemeinen feutlliocher zum :
in kommen als bel den 3 mm~Pillen, llegt wohl @inerselts da-
jrnung infolge ihrer etwas dlitirigen Utrukiur
4psténde der inneren Zomem vom der Oberfliche noch kleiner aind
zle bei der 5 mu-Pillem, andererseits aber auch daran, daf dle Jer
Pillen stdrker geprekt und dlchter waren als die 10er Pillen umi
damit auch dichter sls dieV10er Pillen./Die dichtere Pressung muf
or cbenfolls die innerew Zonen schwerey suginglich wachen und, muf
rner dasu fihren, daf in der gleichen Gewischtsmenge Katalysator
iger aktive Stellsn vorliegen. Deide Effekte sind nst.irlieh ungine

o

fe

Feni
tig

stig.
Vergleich mit frliheren Vexsughen.

v

I Versuchen aus dem Jahre 1931 (Bericht 359171 Dr. Rvdnif vom 5.3.3%)
warcn 10sr wnd 4er Tillen (K 5058) miteinsnder verglichen. In
Felle zeigt sich abexr offenbar hsuptsiehlich.dex Zffekt dex
ren Pressung der 4 mm-Pillen, die eine um . 32 % ndherec Dichte
ten, woebrond hier der Unterschied geox Dighten nur otwa 80 $ betrug.
i gleichzeitig der GroBenumterschied der Pillen (107 —— 3 mi) h

-x) wné znderexselts eing Erhbhvng der Bensinkonsemtrahici.. .
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©oo grdfer war, Im Gegensatu mu den J¢ 1gen Versuchen ergaben de.

ten——mm-Pilles

TN o g TOR LYTG

ty

BiEL0161-mohr- %-=~1009-—in-Benmin-alo-die~10e:~ PI1Tens Tr WiETear b

————nrde—damal s nur 3o Ben T oI B e elichen; diay - bavzogen anf

Eontaktgowleht bel dem stéixksr georefien Konmtalit geringer, beuo
gen auf gleichos Koatektvolusen bei dem stérher epredten Rontait
“prlfer war. Weltere Versuaho eus dem Jahre 1951 (DBericht Dr, Si-
mon vom 12, 2, 31) mit Kontakten vevrschisdoncr Dighte hatton. dag
&ledche Ergebnis wie die Vorarwihnten Vorsushe, -

in gleichneiticon Versushen o Di—Poiers erIeht—Hr—21 52
di. 5. 1945, Trofimow) wurden mit abnehuender Pillengrdfe bei
Benzinierung von Bruchsaler Gawbl ebhentalls gunehmendo Benwzi
‘trationen und etwas angieigende Mittelolaniliup vtefrhalien, |
re Augaben, ingbesondére iiber die Dichie-der ¥erwendeton Plllor
die einen genaueren Vergleieh mit daqn vorliegenden Veérsuchen
ten, sind in dem erwithnten vorlgufigen Borichi noch night o
halten, - : T ' L T

Folgerungen, C

Jach den mitoeteilten Ergebnissen schoint eine Fachprifung ae
flusses der Piilengréfe anf Eonialtalh vitdh uwnd Produlcbouny
auch boi anderan Kontakttypen wirsehen wext, da eine Verall
der Ergebrisse auf diesslben ; it

Derartize Varsushe mit Toner

ces. uogl

skurve bel Verkleilnerung &
1ge Nachitell des K 3375 gege
Inanilinpunict und niedrigerdy
in den cheren Fraktionen) i
dricrungsaebstreifers, dur-h
werden, Bel dem gepiliten

Zreits zn dew Brfolg gefilhrt. dab .

eu des Kontaktes ! :
ht werden kann, wonit d ni ¢ bestehende
sepillten DHD-Kontakies geg ¢ girigan auf Oppauer
(K 73060) beseltigt sain i § »
t ia der Kontukivane i

Gemelnsan mits

Dr. Donath,

" Honnheunacher,
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U;ST BUREAUOF MINES
HYDRO DEMON. PLANT DIV.-.

Influenca of Size and Denaity of 5058

Catalyst Tablets on Banzination
- and_Prehydropenat ion

By Reitz, Donath and others
Ludwigshafen, 7 Oot, 1943
(See also T—2>4)

suumarys -

From the ssme charge of tungsten-sulfide, 10 ond 3 mm teblets
were made and 2 to 4 ma grains were screonsd from crushed 10O mm tablets.
__The 3 catalysts were comparsd with eech other In the bunzination of middle
oil from Bru chsal oil and 1in the pretg&;ogenatlon of Scholven bituminous

cosl liquefaction middle oil with equal thruput, based on the welght of the
catalyst, with the.following resuliss

Benzinet:lon

Form of Catalyst 10 =m tablets 3 um tablets 2=4 mm Grains
. Bulk weight, kg/lit, 2429 . 2,7 .. . 2.02 ,

Gaﬂii‘u/Gasola'}-Gasifn 3% docreasing *°“"“‘"“f’%’
Gasol: Concentration s a3 s1ightly incroasing emmmey
Pentane Content - : S - ) .

"% = 1000C <e—— higher > : < aqual .__‘;}'
Aniline Point - : equal . >

B - Hiddls Qi1 - | somewhat greater hydrogenation
. | & Towor final boiling point

Prehyd&égen&tibn

Form of Catalyst - - 10 mn tablets 3 mm tabléts 2-4 nm Grains
Bulk weight (kg/1it) 229 1 2.7 2.02

Gasification =~ .aqual, based on injection
Gasol: Concentratlon ¢ . - aqueal

& ~ 100°C, A.P, ’ S >  docreasing :

¥iddle 011: A.P. =2  riging




w2 e

The smaller tablets and the grains, therefor, have distinot advantage
o over the larger tablets, from the chemical point of view, such as lower gasis
fication and a B-middle oil more easily split, in benzination. In prehydrogena-
- tlon they have the adventage of an H,~poorer, i.e. a botter anti-knock and more
readily dehydrogenated, gasoline, and at the same time an Hoericher, therefor
-more readily benginated, middle oil. : e

‘ In explanation it must be assumed that in the larger tablots the -
larger oil molecules are diffused with difficulty into the jnnermost zones of
the oatalyst, causing a decreased charge of the catalyst with larger moleculos .
- and, due to tho centers of activity still available because of this, an increased
charge of amaller molocules, This meang a shift in the resjdence times on the
- catelyst in favor of the small molscules and to the disadvantage of the largs
molecules, from which the described observations ray be derived. ’

The experiments are being continued with alumina catalysta, of impore
tanco to pre-~ and ds-hydrogenation, end with benzinaticn catalysts, If these
experiments should indicate the same. advauteges of the smal), pill size ag with
5058  and DHD, our large stale plants should be cenverted to the use of & mm pillsg = |
a8 quickly ap-possible becanss of the advantagses in thruput and gasification,

Reylew of Experiwents

The experiments were made_in 1 liter converter 315 with 10 mm and
3 mn pills and 2 to 4 grains from the 10 mm pills, mada from the same bateh of
tungsten~sulfide and characterized by the figures in the Tollowing tables

(See next page)
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Form of Catalyst -

" 3 mn tableto

10 mm tablets

2 to 4 mm Grains
from 10 mm tablets

Dinensiongy

Hodght h

(Mean of 10 tablota) -

gt ———%aminous-struct

-3.921-mm—

diam, 2r
‘volume r<h
welght »p

Apparent spec. grav,

o L~ p/r2h

[rue spec.grav. of
WS, from literaturs, d

Bulk weight in
1 liter converter

3,129 .
0,0302 on?

(Mean of 100 tablota)
0.139 g-

4.60 g/on3
7.5

2,780

10,183 °
0.798 em

3.79. g/en3

(The grains had a

1.9, the thickness
was conslderably less
than the other dimen-
sions,)

. 3079 g/ e’

7.5

upilling.thmwwmm‘wwmA O SO S vt AP su SR siainpreeb i

cotalyst spsces

Tablets or grains
a/d’
of which WSy, s/d

and pores é:- é
Voidas botw, tablets

or graing, l-g/d’~

60 ¢ 5/5 /’Vol
30,60

29,9 7

39.5 #

53,2%/vol,
2609 ]

25,3

4&08 :u

WS, ) in tablets
pores) or grains

40.5% fvol
49.5 @

50.5%/vol
'("9'5 X "

L on_Cate 3.

Thruput, kg/i/h
L kg/kg.catal/n

m gas/1/h

n? gas/kg oil )
Relative resid, )
time In converter,)
daloul, fr, voida+)
pores 2 catalyst )

space - WSy )

0.80

0,350

2.5
.?olé

130




The catalysts were compared once under conditions of benzination with
potroleun middle o1l in a siraight run and once under conditions of prehydrogenation
with bituminous coal liquefaction middle oll, each al -2 temperatures.  Bacuuse of
the. varying bulk weights of the catalysts, tha thrupute were so chosen that they
vore aliko, ses above table, The propertles of the injection feeds are shown in
Table 1, Conditions and resulte of oxperiments are given in Table 2, The data on

ot-analysls,-yields,—gasifioationy—eto—ere;—in-general;-averapes—of—2-de
torninations. Table 3 shows the division of tho products obtained in prehydrogena-~
tion into nerrower fractions for dotermining the anilins point.

- The following remarks may be made about the course of the experimentss

. Yo Chavges = .= S o
1 liter 10 mm tablots X 5058/J, #1060 &= 2275 g,
benzination, 12-15, April 1943,
prehydrogenation, 16-20, April 1943

2o Obarget
-~3-1iter-10-mm-tablets, as-betore,; = -2290-g - -~ -
benzination, 22 to 24 April 1943,

This experimont wae discontinued aftor the converter was rapidly
decompresssd by & leak in & conneoting line and we wore afraid
that the catalyst activity might possibly, deteriorate because of
this. , :

da.Chexgay

1 liter 10 mp tablets, as before = 2290 g
benzination, 26-30 April 1943
prehydrogenation, l-4 Moy 1943

b Chargas o

1 liter 3 mm teblets K5058/J, #1061 ¢ 2780 g
' banzination, 6=10 May 1642
prehydrogenation, 11-14 Nay 1943

2...Charges

1 liter 2<{ mm grains frr. 10 um tablets
K 5058/, #1080 = 2015 g
benzination, 16-21 May 1943
prehydrogonation, 22«26 May 1943,

During the benzinztion experiment the converter leaked and was decom=
preased in the 19.5 nV pericd after the 18 mV period had boen run without trouble.
The experiment was continued ofter the trouble was corrscted, ‘since the catalyat
+ ~y-had apparontly lost none of its activity. (Yield before the interruption: Spee,
- Grave 0.733, 143-100C, 455-1500C, after the Interruptions Spec. Grav, 0.736, .
L4E=1009C, 498-150%C.)" | - T

»Behzihaﬁion wag-run:Withéutsaddod.sulfur;_prehydrogenation'with'OQS% CSa.

Ty S e . -

y : oo L . ) . ) . , X




Bemilte of Experimentas ,
L Bemstmtien, 0

' Bengination clearly showed differences between the various forms
of catalyst under the conditions chosen, -equal-thruput- with equal weight of cat~
alysts AYTIB RV the gasolino concentratlon 18 practically Uho same for the three
catalysts, while at 19 mV it  increases tomewhat in the order of 10-3 mm pllls to

- the grains. No definite conclusion 1s, therefor, nossible from these experimental
data. The gasoline yleld in the usual sense, i.e, based on ‘catalyst space/h, runs
generally parallel to the thruput. But if we Lase the yleld on welght of catalyst,
0.g. on 1 kg catalyst/h, as shown by the flgures in parenthoses in Table 2, its be-
havior 1s naturally the:same as the gasoline concontration. T S

. Although some doubts are attached to the figures for gasificavion, they
st11l show the following:

Gapification 1s highest with the 10 wm pilles and lowest with the grains,
. . -the difference baing ahout 3§ at both experimenial tempevatures, If we include o
---———the butane-values;- the-decrease in-gasification 1s principally dus 4o & decreass :
in clmcg constituents while reteining the C4 quentity, although the C4. values for
the 3 min pills deviate somowhat, The values for izobutane content fluotuste =o '
much that they wore not included 1n Table 2. :

Differonces can also be recognized in the bolling curves of the gaso-
lines. A greater percentage to 1009 is clearly obtained with 10 mm pills, and
along with it apparently also a somewhat higher pentane content, than with 3 mm

... pills or gralns. -The.2 latter give approximately-oqual*const:l.tuents‘"to"lOO°C,’""' T
while the Cg values obtained .with both experiments] temperatures take different
courses, though they probably don’t vary much from each other, The inorease in
light constituents in the gasoline with 10 mm pills runs parallel to the increase
In gasificgtion, although an increass in the absoiite quantity of butane and at
least & constant relative quantity of butane could be expected, in contradiction
to what hae been eaid abovs about the quantlty of butane, The butane contents
obtained are, therefor, still in doubt, for the time being,

No differences are racognizable in the Hy-content of the gasolines. . Noth-
ing can be sald about anti-lmoock quality, bocauge most of the anti-knock values
wore lost in the explosion on July 29th, -

: Somewhat greater hydrogenation with 3 mm pllls and grains than with 10 mm
pills 1s cbtalned in the middle oils, Although the difference 1s small, it is
worth noting, indsmuch as it shows up much greater in prohydrogenation, ses.below,
At the same time the boiling point-with 3 mm pills, and aven more so with grains,
is considerably lower than with 10 mm pills, . o ' ¥

2. ZIrehydrogepation. -

‘ Still greater and morg Interesting differences than in benzina~

- tion are obtained with the variocus forms of catalyst in prehydrogenation. Results
-obtained at the two different OxperimentalAtsmperatures-alsp-agree vilth each other
here, Gasification, based on Injsction, seems to b practically the same in all
cages, Ihq’yield in prohydrogenation gasoline ie. distinctly lower with grains:.
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than with 3 mm and 10 m pills. Hpecontont and $-100°C in the prehydrogenation
gasoline distinctly deorease in the order of'*10. mn~3mm pills - grains. The yield
in light-constituents;showa,“therefor, a bohavior aimilar tq.that in benzina~
tdon, On the contrary,’ prehydrogenation middle oil is poorest in Hp with 10 mm
pillss The experiment with 2«4 mm grains et the lower experinental  temperature -
was apparently run at a too low effoctive tempurature, compared to the expori-

’.;-_—-——————ment-w&bh-p&i&%r——ﬁii—in-aiij‘thuraxor, HycrogonatIon” Is shiited from the Jower

. to the upper. fractions in the conversion to -smaller size catalyst. Thiy 18 shown
clearly in Table 3 and in curves of the aniline peinta, which are distinetly stecpe
er for 3 mm pills and grains and cut the 10 mm pill curves et an average tempera-
ture, ’ . _ i '

Discussion of Results. ,

With squal catalyst load, i.e. egudl thruput hased on equel catalyst
weight, as in these expariments, the smaller sizes of catalyst have disiinct ade
vantages over 10 nm pills,

In benzination we have the important advantages of lower gasification and

m“mgremfavorablehB»middle,oil-charaoteristics--whic%~ara“opposad“only“by"the"disédvané'”“J”“J

tages of a somewhat Jower pentana and %—10060 content of the gasoline., Vhen the
Brmiddle oil is racycled, which was not done here, the somewhrt greater gusoline
concentratlon with the gmeller catalyst sizes should preaumab’y show up still more
distinetly, because the B-mlddle oil hes a low final boiiing point end is hydro=
genated somewhat stronger, even though 1t isa't much, I we neglect the grain

with 1ts low bulk weight, since it cannot be considerod or industrial application
anyway, the 3 mm pills have a furiher advantage over the 10 mm pilis. The results
at hand;wgreuobpained_inmspitemof,&,EO% grealor denslty of the 3 mm pills, - Conse- -
" quently, with equal catalyst lead, filling the catelyst upacs with more active
material permitted a greater thrupub and a greater yleld with it. But a less dense
catalyst could also be used, which would still give %ho iablets sufficlent strength,
by neans of which the sbove named adventages of Low gaslylcatlon and better B-middle
oll could possibly be enhanced, :

In prohydrogenstion the smaller catalyst shepes offer the advantage of
weakor hydrogenation of the gasoline, which increasas its anti-knoclk quality and .
makes it better sultable for DHD foed, ag weoll ay stronger hydrogenation of the
mlddle oil and consequent easier benzination. We could also operate with egual
sniline point of the middle oil or of the upper frdction of the middle cil, and
thus obtain a gasoline still poorer in Hp ot lover btemperature or increased thru-
. puta

To axplein the results ono can imigine thet the ccarser oil molscules
already have Aifficulty to diffuse inbo the lanernoat zornes of the catalyst in the
larger pills, as compared with the smmller pills o the grains. The result is
a greater charge of the catalyst with the amaller, faster diffusing, molécules,
which s%11l got loside urhindered, snd a lssser charge with lerger molecules, This
condition might also be expresged as a longer mean vesidence time- of the smaller
molecules and a shorter for the larger, The resulis can then he deduced from
these, agsumptions almest by necessity, - : o

~owe .. o ha.may be observed in prehydrogenaticd with large pills, the changed
‘residance times must cauge voaker hydrogenation of-iarge~mpleoules‘and et the game. .
time stronger hydrogenationAofxthe'smﬁller-moleculeﬁ, The‘greaﬁerﬁquantity=of4 o

‘: /72,:. 1

Ret
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gasoline might perhaps Be‘ekplaihed_hy en equally prolonged residence time of
the o1l constituents only slightly above the boiling range of the gasoline, e.g.
those within the first third of the Lolling. curve of the oil,

v‘AIn,benzinatioﬁ, a dorroépondihgly strdhger_hydrogenatiBn of the middle

oit-smd-stronger-eplittingof tho—hirte g wpoctod

- with the smaller pills or grains, duo to the incrsased vesidence time. This im-
plies a lower boiling point on the one hand and iricreased gasoline concentration
on the others Conversely, with large pills the incressed residence time of the
gasoline conatituents causes inoreasod splitiing off the heavy gasoline constituenta
to light gasoline and of the latler o gas.

: The clearer advantages of the greins over the 3 mn pills is probably
due to the fect that, in the grains, the distonce betwesa the imner zones and the
surface 1s st111 smaller then in the 3 mm pille, because of their laminous struce
ture, and also.bscauss the 3 mm pills were denser “han t1e 10 mm pills snd, there-
for, also denser than the grains from the 10 mm pllls. 3ut the greater density
must make the inner zones less accesslble and, furithermore, produce fewor points

--of-activity-in the-sane-weight-of-catalysi. - Both offects;-of-course, are-unfavore - - -

eble,

Comparison With Proviocus Bxperiments - -

Experiments. conducted by Dr. Kadrdg in 1931 copperved 10 mn with 4 mm
pllls. In that cass, however, the offect of the 2% groater density of the 4 mn
pllls was primarily apparent, while rere the difference in denslty was only about
. 20% and at the mame time, the differcnce in the size of pills, 103 mi, - Was.
groater, Contrary to the present experimerts, the denser 4 mm pills than produc-
ed-a greater %-1009 in the gasoline then the 10 wm pills, Moreover, only the
gesoline yield was compared at that “ime, which was lower with the densor catalyat,
based on the lower welght of the cmtalyst, bul greater, based on equal volums
of catalyst. Other experiments in 1931 by Dr. Simon with catalysts of various
densitles brought the same result as the ahove meritioned experiments,

In concurrent experiments by Dr. Peters in May 1943 (B-264) increasing -
gasoline concentration and slightly rising enilinc points of the middle oil
was also obtained with decreasing pill size in the benzination of Bruschsol ges
oil. More precise data, particularly on the densiiy of the pills used, which
would permit a closer comparison with the gxperimonts under consideration, are
not contalned in Dr. Peter's report. ‘ "

Goneinsjong

Judging fron results roported herein, & chack of the influonce of pill
gize on catalyst activity amd guality cf preduct would ceom desirable with other |
types of catalysts, since a general application to them of these results is ime
possible withoul further consideration, Such experiments with alumina catalysts
are under way. In case & similar changs in the aniline point curve with decreas-
ing pill sizc is obtained in prehydrogenation with them, the present disadvantage
of K 8376, against K 5058, of a higher enjlins point of the gasoline and a lowar
aniline point of the middle oil, particularly in the higher fractions, with equal
© anilins point of the totel prohydrogenation progduct, could be overcoms Ly converse - .
- lon to smaller pills, Experiments with tho pilled DHD gztalyst K 7935 havs already =

Sy
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produced this result, that the smaller pills have the affect of considerably roe
“tarding the deterioration of the catalyst and, therefore s Jnoroaning the longth
of the cycle, wherawith the previous disadvantage of the pilled DHD catalyst
against the lumpy on Oppau alumins, K 7360, is probably climinated. The converss
don to smaller pills has.alroady ‘been. propared in the catalyst factory.




CmABLE )
'FEED 0ILS (Auegarigsgle)

“naaye}a——————-——Fom-Bemmeﬁon————%or-Prehwdroge

. Pel203. ... P=1271
(middle oil from 'Liquef. Middle oil
Bruchéal 0i1) foom Scholven)

_ Spec, Grav./20° 0.8 0.9
Aniline Polnt, %~ -+66 . =19,0
ASTHs
Begin ©C 175
& - 180°C 1.5
% it 20000 705
% - 225% 26,5

48

% s 25000 - . U T R OT G UUEE Uy S U TN T Y -

e g e
" % = 300°C 92
% o 32500 : 97
* End Point, 337
% 08,2




‘Tablo 2= CONDITJONS AND RDoUHTS OF EXPERIEENTS

Tablo 2= oon’t,

:-~———«Tomporaturo mV

250

v

. Bonzinabion (P 1203 m-voil)

o507

250

Prshydropenntion (Pa27m) - -

250

18

19.9

3659,

382

‘15~ ) 19.5
(357 2R9

—Gapol.

Thruput kg/kg cat/h
Thruput kp/ltr/h

0,80

el

0635
0,97

0070‘

.80

0.35
0.97

0,70

0080 ]

0,35
0,97

__0.70

0,80

’19-;—20.3

(374=)1,00
0.2

()097

~ Catalyst

10 mm
Pilly

3. mm

- Pille

Resdy 1M

Graing

10w

Pille

>
Pills

2/, mm
Groina

Ganol. Conoonbrn %ul&O”
Yiold -

39,8
0,205

36.4
0 ".3‘; e

3844
0,265

58,7
0,43

62.3
0,565

67.7
Qb3

;~10 nn
~ Pills

“Jmm
Pilla

o, mm
G raing

10 mm
Pille

-5
Iilia

Q.70
2ed rm
Geodus_

75 o8
06205 - 0,25

2555

2005

"‘n 345

377

O30

37,8

25,0

Gapol. Yield/kg ont
Gaaix/gasol. -+ Gagif,
% C; in Gas
% 05 in Gosol.

Totnl Produots

-VEEE%' “Gxav/20°
Aniline Point °C
AstM: & - 150°

% «» 1800

% 2500
End Point €
Ga0de, . 28008 WP

{0.13)
10,04,
29
5.1

0,771
70,3
22,9
39:4
778
306/97.¢
#00)

(0.125)
8.0
28,5

RS

0,797 . ..

1.3

17.8
34,08

: 7698

300/97.6
32.9

) n

(0.125)
15 -
40

3.6.

Q.77
L3
15.5
3545
785
298/97.8
2842

1' "l’)n

(0.197
2.7

1

10,0

0,745
67,5
42,3

61,0

89.8
289/97.5

8.8

fa Nl o u L]

(0.20)
12,5
Ldyi5
6.8

0,745
67.5
43.0
64,,0
93.5
27./97.8
8.8,

0126

0740

(0,21)
10,7 -
5745

9.8

66,8
43.3
6700

%6
263/96,¢
81,2

faliLrio]

(O 009) (0 09)
7.2 7.1
V/Eszoo V/Ex2,0

00853
36,1 40,7
15,3 12,5
23.8 2.5
0.3 69.5
309/98.3 315/93

85.3 25,2

0,847

Spot, uruV/fuv
Aniline Point 90

ASTHs Begin oC

% - 700 )

% -~ 100°

% = 1200

% - 1500

- Dgbane Numbep: Rea.-doth.

Mot Mabh, /My 4 0,22 % b -

Mi-oll > 1800: Vi, «f
Spec. Grav/?0°
Aniline Polnt %
ASTH:  § - 2250
% - 2750

£nd Point ©C
Phenols
Gagel. - 150%:
Spec, Grav./20°
Anlline Polnt CC
AoTM' Begin ©C

- 700

160

120 4
Qctano Number: Res,-Yath,
Mot Meth, Ml +0.12 b
Mol >15008 Whoed
Spoec.Grav, /200
. Aniline Point °C
- ASTHs % - 200°

' 250
End Point °C.

Mo b

VT (oW ]
Ue 1 2%

61/62.4

1.56

3.1
15,1
3.3
S72.1
49,8

2962
0,797

5106198 =

‘S raeoy)
60.5/61.3
62 -

1.0

10,3
26,0

70

55,7 -1
0,795
7.3
7.9
84,8
30£,/985

20,3

=y

&:).:!x._'lz
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Butane and .Iso-Butane Content of
Gasification in Benzination and Aromatization
_With Fuller's farth Catalysts

{Experiments—in-1-Liter-Converter)—

By Reitz, Ludwigshafen, 1 June 1943

Butane and iso-butane content of gasification in benzination with
‘fuller®s earth catalysts are primarily a function of the temperature and
only very little dependent upon other conditioms, such as active componionts
~‘of fuller's earth; 250 or 600 atm, starting material (feed), etc, - The :
attached diagram shows values obtained in single-stage benzination & 600 atm
(mild aromatization), as well as in 250 and 600 atm aromatization of _
bituminous coal liquefaction middle oils and other pure olls, such as N
petroleum middle oil or decahydronsphthalene (decaleme), at 2C0 to 250 and
partly at 600 atm.  The iso-butane content of gasification correspends to
the butane-isobutane equilibrium only at the hlghest aromatization tempera-

tures (27-27"mV). At lower temperatures the isomerization equilibrium
. is not attained with the fuller's earth catalysts and the quantity of iso-
butane produced by splitting is increasingly above the equilibrium walue,
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: Zum—VOr—tr88~Frmmrt'*4*“**-"Vorzfmmar‘ﬁli‘iDr. Plar

. Bbex die Herstellung von katalytisoh aktivem Wolframgulfid. -

Zur Daratelluﬁg‘Von’WSE”Bind'1m Gmelins Handbuch 10 Method n

- angefithrt:

~ 10.) %Sy mit KON glithen und .die Schmelze mit Hy0 ausziehen.

1.) "% + 5 beim sterken Brhitzen - WSg
2.) WOz oder W + § oder HyS oder CSy-starkes Erhitzen (gltihen)
~7 WSo
3.) 1 Teil W03+ 6:T1l. HgS'mit Kohle bedeokt 1/2 Stunde ‘auf
Veilglut —> WSp
4.) (WHg)p WSy Quroh starkes Glihen im COp-Strom
-+ W8 pseudomorph nach Ammoninmvolframet
5:) 8 + KgWOy 1/2 Stunde inm Tontlegel achmelean - WSp .

6.) W05 +Ep005 + 8 1/2 Stunde im Tontiegel sohmelsen —: WSy
7.) Bap 8203+ W03 verrieben und im Tiegsl erhitazt . - Ws2

8.) Uber WOlg wird in geschlossener App. Hés bsl 3759 dbergaleite
9,) %83 glithen —.. WSg

Uterprift men diese Hothoden auf ihre Elgnung sur Darstellung von

aktivem WSp mit groBer Oberfliohs; somverbleiben aur einige in Frags

kommsnde Verfahren. Fagt alle diese Herstsllungsverfahren beruhen
auf dor Dars.sllung von #33 bel honer Temperatur, da das Oxyd oder
Motall bei tiefer Temperatur nieht in dag W32 tbergeht; wobed unter
unter 5.); 6.), T.) und 10.) auch nooh Alxsli anwogend ist.

a3 aver Alkali auch in aehr geringen Hengen bei Mo und W kate..

""lytiocob gohidlion ist, wissen wir schon aus den Untersuchungen tiber

dle Ammoniskketalysatoren, was sioh auch bel WS beastdtigt hat.
e wirde deswegan bei ung, nechdem dia Schwe felung von WO, mit HpS
boi 6000 sowle die Heratellung von Wip aug Wdlz + Hgs za Reinen

- aktiven Kontekt gefiihrt hat, die Hers ellung aus dem Sulfosalz ent-

sprechend dem Verfahren 4.) mowls durch Pdllen von WSy und weitere
druckloss, Reduktion zum WS geprift. Auch dile ge Versuchs waren nega-
tiv, dor letzte Versuch waﬁrsoheinlioh deswegen, weil WS auBeror-
dentlich oxydabel ist und desawagen in rainem Zustend gar nicht. vor-

lag, der sxste dwroh zu hohe Temperatur. Es wurds deawegen welter

gesughy, um ein Weg zu finden, bei tieﬁerngTemneraﬁuruggg;ﬂ§guehxr
Syghei zu Jadsenl. Be1 der Eorateriung von Retalysetorsn wird ja—
bekanntiIch ein groBer Wert auf gut entwickelte Oberfliche goleyb,

- Un-dieses Ziel zu erréichen,. wird gewshnlioh hei. dex Herstellung. von
‘Metallltatalysatoren sohon duroh die Reduktion der Oxyde diese ange-~

‘.fﬁr dasgewéhlteijyd;nieht.zu hoch liegt ung als Folga‘da&andas'

gtrebte groBe- Oberfliche erhalten, falls die Rsduktionstemperatur

— . : ~

gei .
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gtshonde kere'-mw

Bl ] ioht—gleloh zu 8
(Baispiel ne“aunvra;oi—*hei~NH'-KatalysatorjaCO:aua;co_(03)2~b91 ' 4

'demlFiaoher—Katalysdfo%)Tgbﬁﬁu%t“dtése“faine*ﬂﬁ;jgilungipoch~nioht
fir die gewinsohts katalytischs Reaktion, so werden nooh tompliars:
- ter obanten Verbindung, wie z.B. bei Ei dag Nickelformiat~acctat -
oder. -0xalat, das gventuell moch suf Tréger vorfeilt lsp, zur -
Reduktion bei besondexs niedriger Tem gratur (unier 25005_dar
_ Reduktion unterworfen.) Will men oin aktives Oxyd oder eind andexoc
Motallverbindun, o faBao_ Sl
 Hber die Zwischenstufe der Herstellung eines {ydroxyds 0dor oings
gafillten Sulfids; die durch veraiohliges Procknen und vorgichtigen
wolteren Entzug des Kongiitutionswasears in aas. entsprechende Oxyd
#bergefiithrt werden. Fir .dle katalytische Wirkung eines Oxyas oder
Oxyd-Hydroxyd-Katalypators igt es wiohbtig, dad das Hydroxyd oder
_ Oxydhydrat in bestimmter Bodifikation vorliegt oder in dlese unter
“vegtimmiten Bedingungen libergeht (Belspic L akbive Tonerde, akiives
Siliosgel). Fur einige katalytische Reaktionen genugt aber guch’
gohon, wenu oin Odyd hiherer Wartigkeitsstufe,lglggh in das einer
niedrigeren Wertigkeltsstufe ibexrgeht. (Mn, ¢r-Katalypator). Bel des
Herstellung von aktiver Xohle geht man ebenfalls von g iner gehy

komplizierten hochmolekularen Kohlengtoffvarbindung sug und erze gy

_ guxch vorsichtigen Abbeu ein besonders stark aufgelockertes Kohlen |
jur Horstellung von WSy wazde bei uns von Dr. Jsoob in Abénde- =

rung des Verfahrens 4.) die Zersetzung des Ammoninmsul fowolfranats
mit Ho bei Temperaturen bis 4000 durchgefiihrt und s0 der besonders
akktive 5058 erhalten.

_Bin ebenso aktives WS2 konnte spéter auch durch Schwefeln von
W0x oder Ammomiumwolfreumat mit HpS mnter Druok (5-10 at) bel bis

410 - 4307 anstelgenﬁer—Tamperatur—undrca.36m10~Stunden,erhaltenwm L

werden. Durch Anwendung des HpS unter Druck ist es hiermii gelunge
dis bei normalem RpS-Yruck nur bel hoher Temperatur und da erst

sghr schwer verlau%ende Sohwefelung Lel tilefer Temperatur in relativ
Imrzer Zoit durohzufithren. Tachnisch hat man voa der Benutzung eines
HpS~-Diuckes Abgtand genommen und dse Verfshren tiber das Sulfosalz

entwickelb.

gez. V. Fliex

i

1 intern anfﬁngtﬁ "'>' e

p4 3 darstellen, 50-gehi man. gewsunlici . . |
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THE PﬁEPARATXON'OF PURGSTEN SULSIDE CATALYST

By V. ﬂunor Tudwi, ﬂ\afen 22. Moy, 1043

GmVlin o h»nmbnuk 2NOWE 10 momhouq lor Lho Drepmratlon
of Win.

- S 7]101'1"6 = ',-(:'-32.

-~ hoat (g}_owj_ng) = i

. 6 parts ¥gs, cover with coal and 1
eat fow 1/2 ., = Wip,

(Urn)pwsy raised to gloving hout in.strean of
V3. pseudomorphous. -

%

"S“m“{gwouj“melt~“"2 e InT elayreruelhle e Wl T

WO3 ¥ TnCly « 7, mels 172 he, 1o eley erucible W3z~
Rendp0y & WOvw, crushed, vell mixed and heited in
CTu i . -

in enclosed vesuol ai 3750C,
caleined = Win,
celcined with KCY and the melt leu ed with waler. -

I? these o LEOQ cre checked for theiv sultabllity for
the prepearstion of active LEQ Wl s lerge gurface, only a few
pirocesses remeain  fop sewi s consideratior Llmoay all of
th@ss processeé apre base the preparation of Wiz at high

; . 0% vonvei' P
is presont in

adl ¥ experiments on awmonis
cavalystas that ¢1kxli; 3TV srAall QKQWLLLLGH ig
“"?“lvufcw7ny haraful to ic 1, vitdeh has &lso boen cond’irmed.
wvith V3g. After the sulfuring W03 with qu at 60090, axn

¥ell as the v'ﬂdcrauion.of Wiz frowm WClp o Hob, wﬁoou@uu no

sobtlve ecobalyst, we tried ihws pﬁvoara'.vn ?rom the sulfoszalt

Dy procoss ﬁ.), ag uc]l as by precipliation of WSy and other
meossureless reoductlion to Whg. "hg reuann of these oxperinents

“were blso negetive, the latter: proba ¥ becduge WSz is extro-
orGinarlly oxidi&ablo and, therefore, nﬁt pregont in the pure

722V
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fore, triod other ways to produco Wip at lov ‘ompevature, . In
the preparation of catalysts omphusis is placed on 4 well deve-
loped surface. yous ORI : ,

. state, the former because of too high a temperature. _VG,;thePG§“v o

.. This objective is uswally galned in the preveratlon of
metallic catalysts by the reduction of the oxides,providced the
roduetion temperature iz not too high for the oxlde inr question
and the ' loose metal produced in consequence Goas not sturt to
_sinter limedlstely, as o.g. Fo from Fes0y, with NHy catalysl,
mundmCo”fnqm”Co(Qﬂgé with che Fisclhier citalyst, ID" this Tine

distribution 13'notfénough"féf'th@”deﬁiredLcat&lytid“reaction;"'“'““'

atill wore complicat@d coupounds,. such 68 nickel-forunte, -
acetato or - oxulate, which may pescibly be digtributed on

carrlers, are subjected to reductlon ab especlally Lo Laaperalbics,

. balow 25000, If we wanit %o proparve an active oxidoe or other
metalllic compound, such a9 @ sulfide, we usuelly take the in--
termedlaie step of prepuring & hydeoxlde or & precipitatad
ful drylng end carveful further extractlon of the vater con-
“gtituent. It ie-importent for the catalytie effectlivencss of
an oxide or oxide-hydronide ecotalyat, thet the hydroxnide or
oxide-hydrete be prewent In & certein Alstinct Torm op thet it
be converted into thiz form under ceriein conditiens, such as
setive aluming or schive slllicagel.  Bub for some cmialyvic
reactions it 1w sufilcient, Lif an oxzide of & higher stegs ig

"easily'converted'inta'a'lower'Btage~(Mn5~oy;ca%alysti L pye-'»~~-

paration of ective cardvon is @lsgo bagsd on & VEry oo crtad
high melecular carbon compound, precgucing «o exceptionally loeozo
earbon structure by careful decouwposition,

For the preperetion of Wlp, Dr, Jeeob, in & depzriure fiow

Y 1)

process L), decomposeg amgonivm-sulfovolivamate vith Ho &b

tomperatures up to 400°C, and thus produced The exeeptliounliy
q 4N . 2 a2 *

agtivg 5050 catelyst,

v
i

An equally active Wép could later he obtulued by suliuwring
of W03 or armonivn-volfrapste with Hpd under yrsssuves of 5 to 10
atm at riging tewperatures up to E10-84300C, ror periods of
. 36-10 hours, By epplying Hpb under preppure it wes possible to
conduct the sulfuring oy lov.teuperature i o reletively short
time, vhich, st novmal g pressure, is possible only &t high
teuporaturey and oven then wilh geoab E1iTiculty. H2b preepare
hes not been applicd industrially in the prepupation of WSy,
but rather the sulfoszlt process hws

[

TTTsulfide, whleh & converiod Tty the currospondingTenlde by cayo st




BRI 7:2;¢é
M (L(f/ub) ,6#} %6

L.ur "Luﬂ

Sohlesien=Sensin e —28.Jannar-1941——
WK/ T

Beapreonung_in 4 oholvon am 28-1, 1941
tibexr Bonninwasohab

Teilnehmor von Soholven: - "Direktor Dr.Urbaan

! " Bohleaiengnenmin: Dr.Krtinlg

. <
3olange Soholven auf Autobenzia gefehren hat, wurde die zwei-
malige Leugeylinche des Benszins angewandt, woml$ elne Anreidhaw

?wrung in der verbruanohten Lunuge-von 200 g Thenole/l. erveichi ..
wurde. Kaoch der Umstellung muf das Fahven von L-Beniin wurds
guf die sinmaligs Lsﬁgew&sche ibergegungen, well s vorteil-
hafter erschien, die vorbraunchte Lizuge anderweltlg vollotlindig
sufzubrauchon.

Anoh fir Soholven IIwlirde Herr Dr. U r b 2 n diese Ardsita-
weliae baibehal%sn, d.h., er wirde ais fiir die Bi~Viksche ge-
br1uohte Lauge in der Hyguawéaohe welter varwenﬁeno Anpohliesn~
pond wirde er die endgultig verbraunchte Lauge mit 002 begroen
und daraufhin eatphenolen.

g€ W. Ku Oy

Tertoller:

Dir.Dr.Uzban
Dir-d osenbans
Dr.Rinnerle

, Dr.Libor
Dr.Xrinlg
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Sohlesien-Benzin 28 Jenuaxr 1941
ViE/9 R

Bosprochung in Soholven an 28.1.10941
lber Wasohen von Hygas und Yroibges

Teilnehmer von Sgholven: Direktow'nchrbun

n " Sohleslon-Bensin: Dz.Krinig

_Auch wenn, vie dies fir Sohlewlen-Benain vorgesehen iu%, aas
Hyges mis N&uronlauge gewacohen wird, kenh man tvOVadem nic;t
cuf -dls TreibgeswHsche mit Natronlauuge verzichten, da ran immey
nit der MSglichkeit roohnen muf, daB bel dsr Hygaswidsche ﬁea
EE{EEEEE}%EEn Die bei der Troibgaswischs verbvravohte Hatron-

" lange wird endglltig in dexr Hygaswische aufgebraucht.

b

o W Krduly

Yoxtediler:

- Dly.Dr.Urban
Dir.Jesenhang
Dy.Ximasrle
Ir.Exbnig




_Sohlenion-Bonzin ' o 28.Januay 1942 «P 9 o

. s o . B, B.1.1941 _

‘bex SpUlungen in dex Sumpg ‘phose

feilnehmer von Soholvent - . Direktor Dr.Urbon

" *  Sohlosien-Bonzini ' Dr.Krbnig

Bei oiner Rinspmitzung von 22 - 23 t/h Kohlebrei Je EKanmer
votrigt ‘di0 Zugabe von Anreibsl als Gleit¥l 500 - 1500 kg/h,
dio Spilungen mit Abstreifersohwertl 1000 kg/h. Die Sptilung
mi% Abstreifersohworbl verteilt sioh etwa sur HHfte auf die
Stopfblchsen der peiden Breipressen, dic enders Hdlfte auf’
die Splilung von mﬂnomet_e‘r,Abaommm- und Kontaktleitungen der
Ofen. ' '

. gewsW.Krdnig

Yortedler:
Dir.DrsUrban
Div.Jogerbans .
- DrKinmexle
.Dr.Rintelen
. Drom’ﬁmg
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e hy-gas o

sushie £oada onue -
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With «n inje st of & t/0 of sl pente per
500-1500 kg/h of pasting oll ls sddcd, Flurhine is doune
lot-down hoovy oil atb M, about onn Wl f G the o
boxen of the 2 nasts presses and. ' ; om o
the nwmongter, let-down fad
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WAD . Ts57
Hochdruslcversvohe : 13,124 1943 Gq/pmgégﬁ5 i
S 558 3

T A

R R A

Vouwendunsz von Molybdin-~ und Wolframsulfid
0lg ¥atalyoatoren fitr dls Druckhydrierung.

14, 2,192%5 DRP 608 466 1.6, Eohle + Molybdln
: : (0:%43%067) - S . . .

16, 2.1925  IRP GOQ 538  I.G. . Toexr + Molybdin
(OuZ°3073)

19, 35,1925 IRP 643 141 . Minae1 1163+MNolybdiin
(0030 3121) ) :
14, 2.1025 . DRP .63 185 . - Kohle +5ulfide zlp Katalyosator
{0.2,3068 :
2,192% DRP 619 739 Poer + Sulfide alg Katalysator .
(0.%05072) |
$.,192% DBP 664 563 b - Mineprsldl+Sulfide clo Kato
(0.%.3120

121925 DRP 657 70% 1.8 - Wolfram-oder-Wolfremverbinduli--
‘ (0,2,3166) gen(wsz) als Katbalysatoy

PoF.616 237 Verbindungen von Schwefelj
(avslindischoes Schwefelammony Sulfide,Gemigsky
SohwaLol~ mehrorer Sulfide allein oder
Nestel) ni% Netallen,Metallolden odew
OxydenyHydroxyden,Carbonaten
oder amalogen Verbinduneeng
‘sulfide der Schvermetslle #.Be
. der Elsengruppe 8llein oder mi
anderen Substanzen,
Sulfite, Sulfate, Stietalleg i
Vetalloxydo, Fe+ll,S bel exhih:
sor Temperatur beﬁand@lna

8,192% : Feine Verteilung

55,1926 ; Yasgeratoff mit Schwefelvannel
- avoxfzunats. -
2rote veroitentlichung deg Sul
fidnented dureh des Belg.X.
3%2 018, ¥F.P. 616 237 verlf-
fentiicht 29,1.1927 -

6:1926 F.P.034 820 . ' FErat flisslge,dann Gasphace
(.50 3591) A

601986 T.P.620 T35 IT.Ge Koher Wasserstoffparjlaldruek
(0.5, 3618) | | _ ﬂ ‘

6.1026 DEP 614 916  I.G.  Mittelul-Druekhydxriorung
(0.343656) - | e




© .30, 6,1926 DEP 626 L7l I,6o - Erat-apélténdeodann hydrierende
. Yo Do _ Katalysatoren(Wolfram und Ver~
» bindungon-zeBo-Wdg) ‘
1. 4,1927 DRP 568 626 I.60 Angetitate Metalle oder Motall-
‘ (DoZo 4096) . loglerungen &ls Katalysator- .

triger. -

28, 5,1927 DIP 618 315 Io0. Heismer Gackrelslout
(OOZO 4169) *

8407?51936 200" .3678 54 pansende-Kontakto
. odlo - . o .

31, 7,1927 DIP 489 279 1,6, Katalysatorvorbehendlung mi%
: {DoZo 4276) nicht reduzierenden Gasen

12,11,1927 P Po 666 68 1.6 Helpser Flissigkei tokreislauf
{080 4423

19,11.1927  DRP 727 921 I.6. Raffiniercnde Hydrierung in’
o (0,2, 4434) Gasphase,

24,11.1927 P.P. 683 539 I.G. Steigende Temperatureﬁ
10,20 4444)

20,11,1927  F P, 664 375 I.G. lehrore Ofen
(OQZ ;_4~4_445).7.~.“». e et PO e i eeaimmash T e e Tain s ek e e i anon A e eam

15,12,1927 E.Po %02 354 Eling & Drugkhydricrung von Kohle und
" B.P, 659 462 Florentin Teexen in Gegenwart von
_ : "1)dehydrierendon Kataly satoren
(Al 039 SiOp)' .
2)nicAt hydribrende Katalyoa=
toren(Metallsubstanzen, Halogs=
nide) :
3)Bydrierkatalysatoren. MoSébWSZ
» 1,1928  DiP 595 234 . LG Kontaktverfestigung mit lotallen
{0u%o 4517) der 2.uad 3.Gruppeo. :

35,1928 0935 188 Siliomgel Porddes Gel mit HnS beladen, dam
trinken ni% Katallysatorsubstens

» 50192 pgP 720 002 I.G. Raffinierende Hydrierung in
{0.5. 4809) flilgslzer Phanes

DAY 669 804 1,60 _ Vorhyarierung
10,%. 4830)

6.,1928 DRP 639 762 Deguesa  Druckhydrierwng mig Mo- und Ve
. (8.P.13% 142 (Barza) EKatalysatoren und 1-6% Schwefol-
C v,20012028) . wasserstoffzusats bils Erreishung

der grossten Firkungssteigerung
: (0.2, 133 142) o
6.1928 DTEP 729 769 © Schmlerdlraffination in Gaephese

o (0,2.6085) . R

o 8,1028 DRP 675 622 - ' Dreierkombinations drei vexschie-

(0:2,5102) . dene Katalysatoren, von denen
FoPo 685 564 zwei aus einer hoheren als der

o WIS SN WEY: QU5 S0 B

N - o ‘ _ éoGruppé:Btammeno S
150101928 - F.Po 37 394 - LoGo Peinverteilte Katalymatorea in

AugoauB.P,666.683 - Schwebs haltea .
Aoazsrad) o o

f} 18 i




1401001928

DRP 633 245

< J e

yeguasn

k + SNPON
| yar

'Naphthalinhydiéerung.mit'Mo-»:g
G & 0 ;
ale-1%;— 8 Bo—1l-104;—inabes one—:-

13,10,1928

70111928
20,12,1328

20, 1,1929

8. 2,1929

27 4.1929
21.,11.,1929

27. 8,1929

31. 8,1929

14. 9a1929
20.12,1929

6,12,1929

6,12,1929

14,12,1929
0. 1.,1930

2%, 1,19%0

20, 2,1930
20, 2,1930

F.P, 684 718

DRP 578567
(0,2, 5356)

7.P. 6901011

DRP 620 746
FoPoT745 468

Fov:Po ?00 891 :

DEF 670 TLY
(0.7, 5851)

F.P. 694 192

EoPo 385 689
PP 707 210

DRP 616 427
(0.%. GL36)

EoPo 348 243
DR? 64¢ 916

~ Degussa

v

IETAVIaTERs

Bt o
Deguass

dere 2-5% SchiwefwlvansoratofLs
Bonzol durch spalieénde Hydrie
rung von Naphthalin mit Mo~

und W-Katalysatoren + HoS
Tuxnanse + Holybdin

) .' v b i
Ketalysatoren und 6-15%
Sochwefelwasgerstnffausata.

LI BN
- -

CooFe,lletalle der 5.-T.Gruppe
oder deren Verbindungen, gegd- .
venenfallds mit Zusiitzen wle Blel
%inn,zink,0adnivn oder deren
VYerbindungen, nach eiheg VApw
behandlung oberhaldb 20C° mit
gagse oder dampffirmigen Verbin-
dungen der fesfen Metalloide del
5. und 6.Gruppe (H,8) als
Déhydriérkatalysatgrs“”“‘Wm“”“w
Phenolreduktion mit Mo enf
A-Kohle. :

MOS2 auf Adsorptionslitohle

Hoher Produktpartialdruck
Schwermetalle oder ihre Verbin-
dungen mit fRichtigen Schwefel-
verbindungen in Gegenwart von
Wasserstoff bei erhohter Tempo-

ratur mit oder ohne Druok va-
handeln.

Kohlenwasserstoffe feinvertedldt
guf Kohle

Verbindungen von Cr W,U,¥n,Co
Ni,Fe auf A-Kohle oder feinvey-
teilter Kohleo

Auf Kohle sdsorbierte kolloida~
le Kontakte.

Feinverteilte Katalysatoren in
dexr Schwebe halten e

- Metalloxyde mit~HéS Hehandeln

Ereislaufgas partiell enispan~ :
nen, dass die zur Aufrsohternsl- ‘g
tung der katalytischen Wirkungse |

- steigerung motwendige Henge Hn8 f
- . innerhalb der Greingze 115 'eiﬁqj‘

 gestelly ist und ohne Kohlew™ .

- .. wasserstoffentferaung surtiokga-

fuhrt wird, . .

-




o b -

26, 2,1930 FoP, Tl 250 ' Batio -Kﬁiiéidhléé'Md‘&ﬁ%’xohle'
18,11.1930
*"‘”‘”‘1=fvﬂ“4’19’6“"“0‘P”“134*989““*‘Degussa““Druokhydrierung*mit*Eiaen-Koa——""*
balt-Nickel-Xatalysatoren wnd 1
" Sohwefelwasserstoffzusats i

(vis 154). Hbohste Wirkunge-

ateigerungo i

31, 5.1930 . AR 2042 306 Stand. 1

dx u\.n—"h €5

lioht,

23, 6,1930 AP 1904 218 Stand . Eat,Oberfliiche mit FH, und gege-@'
. benenfalls Wasserdamp? htﬂenu i

19,9,1930 DRP 607 363 Stand, Gebrauchte Mo- wnd hoKatalyBa-

S .. toren .résten, mit Sivre MoO, . .
l6gen, W0, ungelsst obbremdn,
Mo aug Lﬁgung fellev.

© 7.10,1930 P.P. 40 849 Degugsa  Bengod durch spaltende Hydrie-
susats zu rung von Naphthalin mit les
FoPo 633 069 Fi- und Co-Oxyden + Hjb

.8,10,1930- - DRP. 674 444 . ... Degussa.. _,Naphthnlmhydriemng it Blsen
. fVerga) Kobalt-Ni ckel-Katalysatoren und
wehr. alg 1%,2.B. 1-l5p Sohwefel-
waagserstoff. p

8.10,1930 DRP 732 112 . Degussa Benzol durch spaltende Hydrle-
rung von Naphthalin mit Fe=,00-,
Ni-Katalysator + HyS

. 3001061930  U.P. 136 670  Deguses  Erforderliche H,S-Konzentration
in dem im Kreisfuuf bewsegten
Hydriergns einstellen.

15,11,1930 Brenngtoff- Tropsch Mos§ g3 Shure zersetatem Sulfo-‘
chemie 115.449 ’ als Katalysator fiir manolm
reduktion,

18,12,1930  E.P 3?9‘587' Bati- Triger mit Lsung von Metall~
F.Pc 728 287 verbindungen der 6.Gruppe irén-
: keno, .

1954 Ukrein.Chemo] Prokopets MoSz + §
5/6.244(1931) w.deru v

o120 1.1931- E.P. 370 909 Gas Light M0+SingLi;? oder Co + HQS
- & Coke Co ‘

50,.1.1951 © DRP 686 456 - . 1.6 Metalleulfide nachschwefeln
(0,2, .10870) ' T :

31, 1,1951 DRP 68% 371 I.60 - Sulfide aus thermisch merseip-
o (0.2, 6935) - tem Sulfosalz

. 265 3,193  T.P. 729 913 I,Go . Metelle der 4,-T,Grupre oder
o (O Zo TOLT) ihre Verbindungen bei erhihten.
: Tempe raturen mit flichiigen
Schwefelverbindungen unter Jrvel |
_ZaBo 5—15 at behandelno O




- DR® 617 236

Stand.

‘Avferboitung gobrauohbcr ‘Sulgide ;

mit AC1 big die 169l lelien® Be-

(QuZs. 7406)

gtandteile_ausgor_dsn_Sulfiden

4.1931

5,1951

DRP 589 953
(Oaao 7061)
FoPo I}) 295

DRP 659 233

- LoGo

Steinkoh-
lavardl.

ox “0"‘3"‘&10““’!‘!0""** e)-06%-gi 1\(10—-————-«
Pocudomorphe Wolfram~ und Molyb-

,dﬁnkatalysatoren

Elomontaren Schweofol oling v
doxen Kalnlyuator.

7.1951

7.2931

19,1931

16,10.1931

6,11,1931
14,11.1931

16,11,1331

/21,

23,11,1931
22,32,1951

22,12,1451

23412,1951

1z

" DEP

Bexichte 1931
902631

DRE 648 130

(0.2, 7173)

DRP 577 628
(0,2.7233)

P 2029 100

AP 1948 408

DRP 626 462
(Co%0.7312)

DLP 695 432

(0o%s //60

3.Kchlekont.
Pittgburgh

{Ref.Puel XI,

1932, 61)

- F.P. 785 468

b 681 515

(0,%o. 10273}

DRP 678 485
(0:8,20274)

681 519
(0.2.10275)
DE® 7?9 40% N

Orlow

1:Go

CIp der HiY

fir W

Btand.

sauren Ligung

1,6,
Bato

Dropsch

B

deo oﬁdqrer-ﬂcualleo

Borg%nﬂaterudn hetarmuycljsohax
Verbindungen nlt tiod 5 oder go~
sehwelolten Amnonmoly oiag

Tontakizugabe nackh susheisunge

7o sersetalichs odex
fluchtige Verbindungon von Mo
wffoder ¥ blg zum Sindopn odew
Schmeleon erhitsen, corebeuell-
fally Nachbehandlung mit Wel,

Druckraffination mit fhiomolyl-

~dat-oder--wolframat Sabto-vor- Ui,

A‘ p!’U,Sl‘ TS'?Q!i’“’g?ll“g\’l(kpﬂ¢pb)5.\p$“g
”oneo\rOQI\lq Pt Co fur meC—uSSGEGA‘
CayBe Cr aber nicnt Je. Asush
Ozyihlomodybdate =3.Dioxydiswlfo-
molybdﬁmmﬁure

Julfide der §.Gruppe sva sinex
(}17P0 9 X‘F) PH_u
14 % Suufeﬂbf“ﬂélu 0, mit

1128 foilen. .

Kontektougate in Stufen

G.Grppe suf enteschien Trigexw
& £

M1t SHure odse thermiseh zersets-f

e Sulfosalzme als Katadysateoren

u DmMMWdM£HM»LdeMﬂﬂﬁ
:hlon.

moﬁo ang thermwsoh
swifosalz.

znevhavaten

Mo+3i+8 odex H,oS: Atomwverhiln

des SiiMo=1l=7%, S oéer 561300

NMo+B+8 oder H,9¢ Abcuverhiliunis
dea Bido= 7«16:100 _

Ho+P+S oder H,8: Atouverhilinis
dea P2 .Ho= 4»296 1100

Fegte HMetallolde er

logenverbindungen guatammen mi%

Verbindungen dsr Metalle dex 5o )
ung oonbnyL ‘oder DullingbAydb

B "6 “




29,12,193)  DRP (70 808 . l .80 Haloge nverbirdvnrcn dan
" {00 ZUSlQW) 4 Schwotela, '

1992 JeInai JFual_ King & Druckhrd.lcrunb-van,iaerun_uim_,,
6559 {19‘8) m°ﬁvﬂéWﬁ~—4osd—+nOnwelGA

DRP 6406 405 I.Go Suﬁfide + Uetallhalogonide

DR? 647741 : ey

PoPoT47 733 : -
(O 7)0/7 /{400) -

JoGo .~ Broie Verdllentlichung unsorso
&iIOb&lH@&ELHTGB giIon das
Balp, Py %85 293, Feko 128 9l3 &
iet am 13.7.1932 vertifontilold

DRP 689 HHG I.G- Sulfide + Sdure
T.B.750 296
(Gotro 7A9§ . . o
15, 5.10%2  E.P. 401 74 1,00 Aromatenhydrierwne mitv
bal 1<Ll0 p{ und 170-330
2la 5.1952 T4 -G Karalysator vor dexr Awlliolsup:
5 aktivierende Sunstans nach ey
Augheinung sugeben (qouwofo“
_odsr Schwelelverbindungen)

o 6190 BxP oll 2QE: Devteche Togung von Sulflden Jex G-
' Gqﬂpp in primiren oder SElun-~
dsren orcanigebon Bagen.

THiger ahaindks Ronwalitragor
mis Ly vo benandeln

Triger snahiuari.

Go«"?‘cuﬂlJuoo“ + Sa-glundnat
fiir Druckes Lination

guifide oue Hologenidan dwroh
Sohwoflong.

Rrennatoff: Freyunioh Wiz Bolle dos Sohweiolsz o,
ehiomle 14 ,R21% s Kupg dar E?uckhvﬁriarungq

luﬁoTvJunl ud A%
‘t gdew ”1nkslumiﬂbz
11L¢Jﬂublﬂn

Pvcu 14 &'

AU,,.‘JG GO

YR ud@ﬂ Ralogen §

5L_vl.:_(1.‘ Al

DOpno'ﬁul”id@ d’fd° ULaaﬁﬁvng
von Sulfoguly “b‘“
ﬁuﬂg@ﬂ-u?luﬂh '
in Gegenwaxy voL
organi sohen g hﬂ
BoPe &35 1062 Torkgnirve ¥ ”nolxﬁuu“Llou ul '4imu7-- )

‘ J ,L;L,.G"lolv’ﬁ a\_sguoLn YOIl L’(XIPEJ- gulx,

R ) ;

-8531‘; “‘




1. 6,1934:m'

DRP 703 736

Sulfid eug mit Siurs gerseiste

(0,2%.8013)

wart-eingsnishtoxydioraiden

11, 7.1934

FoP.795 436
{0z, 84 563
DRP 695 210

(0.2. 8490)

warh VOH'N33 gohwefeln

Sulfido + geringe Men,c basigoh

wirkende StofPe (NHZ)

Sulfosalz;und—ﬂrhitsah*inﬂﬁe@egvf'

Bages, insbesonderg TaggerstofL. 1|
W- und Mo-Eatalyasator in “emgen-

7. 8.19%5

10.11,1934

28,12,1934

0.Ps 157

FoB.704 397

DRP 695 271/%
(0,708620/1)

DRP 659 925
[QoZo 8695)

Z.Chem.fegtoxr
Brennaicrfe

Potrolevn
(19%5) Ni.B

AP 2105 665

EoP0479 426
DEP 695 211
(0.2.3964)

F.,?,810101
(Co5.9009)

'Chem.Abstfn

S09%3/4

1
(004, 81%6

2
)

HBydrierumg von scleliiv polyite—
risierten Olefinsu mig WSZ

Kohile mlt Sohwefel vorbechmdeln

B10,-haltige Hossen, Notelle,
Mctgllvarbindungen niv HE vope
behandeln, als Ketalysatoxr
ale Triger Kat.64%6

Prokopets Napnibalintydrierung mit ot g4

Wod 8T

6(1y55) 67

Galle

Dupons

Hazeesswy Stuferwoigoe

- Stand o

Begsers Wirkung, nachdem Auid-
klavenwand sy Schwefaleigen

ihersegen wayy U

Yorhalior ‘oo ol und Mo,
. s 2
sefen ¥ N

]

Sulomolyiat wer Hydriemetslls
Gar Lo2o70und3,.6ruppe.Bexatel~
lung Ammomumoly bdetslletalloel g-
- 1l8gung + HTS'+-H§O3aﬁiedar&"
schieg abfiliern.
Hydrierung in Gegen-
wart der 6,0ruppe. E,S-fehald
zwlsenen den Stufen Buf 0,1-1 %
verpindern.

nit Léoungen von sulfidi-~
der Foﬁz-iﬁ

Kohle
schon Ho-Erg
S B a) iy i
J2a04 trinken,

Aufarveitung e ifidbastiper
Katalypatoren ¢uaprch Abrésven
und Uehandeln mit wisszriger
Nh3+(wh4)gvaosuug.

Hi-Ho-§
Pe-llo-5
(Eﬁé)gMoSA
Sehwach bydriercnd wirkeudo
Xatalgsetoren wif kleiner Memge

;auf Priger

lysotoren PeS+Ws

. . in
Ho-Katalyeselor résten, | 80,

lomen, WAELS verdionens HdSo
TuBLELIenx ¢ ol HQS‘aquKIIEL

' Mosg‘gegeb.auf Silicamel 04, +
7z
A

Orp ngntsohwefelung‘von

- Schwerbvensin,

gtark hydvierend wirkenden Xatg-




11935

-

‘Rerdchte - Potvow

'Isomericlormn” von Heptang N

LT (EEN

4114510

Drvek,

$.19356

5.1936

DRP 696 083 L.Gy
(0(;Zn 9)33) e

F¥ 821 792 I.G,
0sZo 9366)

I-D-H-Vorfahren

suifide euf? doppelher.@0d8§ i

Trigergubgtonys Lix. Druckhydrie,
rung oberhelb 300 atw, iy

&o

8.1937

11.,312.1937

-,
;
-

. Be

e INGeJADAN
2&9*1)?“478@

2,1938

EoPo 475 9L Bato

PoPo 824 579

Jo2006,Chsrs

(19)6) Hr 013

DEP 724 GGT
(0.209595)

AP 2145 657 . ugr
S - (Ipaitiefy) -
golngt.Petr, e
Techno.23
hbuaabutl.ﬁfﬁ
H ’bO»OG
(19J7)
193¢ Putschiow

n,' CI.Gs
(002010055) :

P.D.841 898 .G
(0,2,10157) -

CDRP 711 470 $o 6.

(03010 391)
Bremngtoff- Zerbe.
che%ie 1908 Grasgkopd
S.61

~

Dilgohutylenhydricrung mit

‘Bulfiden dex G.Gruppe

Bel endothermen Reaktionen Vo:ﬁ
behandlvng der Metalle wi% 8 |
oder N8 zur Verhutung dor C- 8
Abcchcﬁdung. o 1N

Sulgid auf Tragcr als Kctm ¥
vor fip Dvuekhydrmorun» auf
mind estens 20% goeférmige Xoh-
lenwassersioffe,

Armonnolybdat + SHnreordo +

Sehwefcl fux Hydricrwig.dea. ...

Schileferdles.

RanlnﬁuLoulumd spaliende
DPuChlnylofLﬂGo ln beiden
Stufen verdiinnter Katalygator

Alkeligluminat ¢ Netslleulfid

fidr rwf:iniefendp Hydrierung

(NLA)QmUna fir Entschwaflung
vou fen. '

mosa fir Tiellc, sraturhydrie
rung von ¥asut {TuSS.Arboig)

ko~ und/caer FeSulfid + Wi
und/oder Co~Sulfid fir Miiso™
tylenhydriezvng

Sulfide asvl? esynthetischen .
AY/Ha-SilikateTrdger

ScnwequALgabe,von Zelyn mw L

Sohmierbl.anp hocheiedendan
Peetdllationsprodukien von
thJe durch Bzuokhjarlexmﬂv,

?




Hoohiwirksame Katalysatore

299 DA 1.0, Hodwiskason atedsantores ntt
‘ ~(002+10650) %agrmen‘xohlenwaeaerstoffoanbaf

28.12,1938

14 101959

19399049

"Eo Py 5é5 813/4“

4 éfoaﬁgé‘vo Oh,

Yorkehire
Tar Dasts

Fuchs &

Brendlein

B

Thiomolybdate ,~ Wolframete -

vfur-rqffinierendqnydrig?ung“"”j

MoOy mit H,0 anriihren, bei. 110°

trogknen, Zerkleinem, bal
RIS -

6o 501939

40‘194.0

'DRP 725 604

FoPo 859 11

(0.2.12089)

T e 7T A

- {002012088)

Jonyp.
Lrangaise
de Reffi-
nage

. _I’OGO ,

450~ 9¢H,0
Kat.Kraoken in Gegenwart ovga~ |
niseh gebundenen Schwefsls ZoBo
geschwefolten Ules.dls Eataly-
sator: Bulfide von Mo oder We  §
Julfide durch Brhitzen von g
trogken hergestellten Gomigohen ' §
vor Armonsulfosalzen, dfe Metnle |
le der 6.Gruppe im SHurerest .
heben, und feinvertelilian, ous
den Carbonylen gewonnensn
Metellen der Eigensruppd -

Eiﬁénchlorid + <HH$)QSG Tof
a8

durch griindlicheo ochen oday
Zugabe von lgl-amrongols nge

. 8chédlich macheny Sulfosalsm

gugeben wd erhitzen.




U, 8, LURBAY QF HIEs. CLTL350
HIDRC, ML, II_AN"‘ DIV,

FCEaun

F Sy BA LN
P23 Mo}

Application of Ho- and B-Sulfides as
(:n‘tfﬂ% 5. An Prosawre Bwlrosenadtion,

By Gotrs, Tvdwlgshafen, 13 Muy 1943

) g“gt.enta Iﬁ;;u.egr

Patent

\‘I‘w(wOSsk(mn ; Ceal I ¥olybdenuvm
W’LP@(:OC) 538, Tar & ¥olytdenum
Pwé(,,l.;,..,, o] Hinceal 0il & Molytdenum
D"#P»-S”BJ&‘%, W, 0 Conl & Sulfide ag Catelzot
URP~019739, 1.6 Par & Sulfide an Cotalyst
DRELGELS 16,,. . fperal 0il & Sulfide as Catalyud
DRE-GETT03, 1.6 Telfita or Holfran Conpounds
(MS2) es cetalyst.
Yranch Pelent 618237, 1, Conpownde of suifus, wrmondva salfids,
Forgipn SHulfur Coabina’ swifide mirturcs of severnl sul 3
. . . PR - e e - R .‘10?1(. 0.‘“. 4 -L‘VIUY,’EJ\.:“.T;S“’ - Rf)"t‘,,l'{_‘ 1, ,—}
hydrexides, corb nates or amalags
pounds, qul in?r? of heevyr aoto
tao dren group, elosiy or vwilh AU
atanees, SBulfites, sulfatze,
asial oxide, Fo <+ Had {ioatad ¢
e par:xture s
Tine Clatrlbation,
Y’) + “’n > addition,
2 !(\11«.,'“‘1 1]1.‘ Uy __,—.
’?"(ﬂu PP

- Ee2hy FLPLe034820,

- 6u26, T D.-£20735,
626, DRPLGIL916,,
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G %

I F=27,
121327, P, 066663,
19-13-27, RP -7??’C2.1 3
241127, =663539, I‘ﬂ dng temroratures.
242327, 0004375, Sc,w ol converiers,
15«]2= "'/,, «~30235,, Prossure nﬂrog tion of ecal and fave in -
«6‘5 %62, Kiling & he mresence ofs.
Florentin, -
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(Alg 29 %102)
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Day=Mo-Yr
1- 3-28,

Pgtent

U,8,-1935188,5411ca-
: o
DRP-720002, 1.G,

8. 5-28, 720
DRP-669804, 1.G.

15- 6-28,

22- 6-28,
2 828,

DRP=7297699 IOGO
DRP°678&2’ I aGu
Fo}Pof”é8556.4‘A

15-10-28,  F,P,-373%,, L.G,

(togother with F,P,-666683)

1,-10-28, DRP-=633245, Dogussa,
(Varga)

13-10-28,
FoP,-683069

7-11-28,
20-12:28,

F.P,-684718,
DRP-671884,,

DRP-578567,

Shell,
Degussa,

20- 1-29, 1.6,

8- 229,
27— 4,29,
21‘1_1"29g
27- 8=29,
31"‘" 8“\29y

1? Q P a "6909119
DRP-620746,

FoPo=745468

F.P.=700891,
DRP-670717,

1o 9-29,
6-12-29,

F o P o m69Z;l9Q I3
E ° P e "3 36689y
F.P,<707210,

DRP=616427,

_F ° P ° "34&4‘3 P
DRP-646916,

Shell,
Shell,

" 6=12-29,
23- 1-30,

Shell,
I.G.

20~ 2-30,
- 205 '2=30,

Shell,
Degussa,

F.P,=711250, ‘Shell,
.Austrian Pat,: Degussa,
o _7]34%9" -~ . :

26 2230,
5."- 4—“30'9

~

. Eg?v“_’3334-53p_“n.egussa9

-effectiveness,

Porous gol.charged with Hy)S, then scak
wlth catalyst,

Refining hydrogenatlion in liquid phase,
Prehydrogenation.

: egudsa,—Presgure-hydrogenation-with-Moe—and—i
, (Austrian Pat-133142), (Varga)

catalysts and 1 to 6% addition of HpS .
until max., increase in effectiveness

is reached.

Lybricating oil refining in wvapor phase,
Triple combination: three different
catalysts, two of which originate from .
a highoer than the 4. group,

Finely distributed catalysts, held
suspended ‘

Naphthalens hydrogenation with Mo and W
catalysts and mors than 1% HaS, e.g.

1 %o 10%, partlcularly 2 to 5%.

Benzol by splitting hydrogenation of . .. ... .
paphthalens with Mo and W catalysts

plus HZSc

Luwmags and Mo,

Press. hydrog, with Mo & W catalysts

and 6-15% S addit,

Coy Fe metals of 5. %0 7. groups or their
compounds, posgibly with addit, of Pb,.

- Sn, Zn, Cd or their compounds, after pre-.

treating above 200°C with gaseous oxr
vaporous compounds of solid metalloids
of the 5, & 6, groups (H,S) as dehydro-
genation catalyst, .
Phenol reduction with Mo to A-ceal.
¥oS; on adsorption coal,

High preduct partial pressure,

Henvy metals or their compounds with
volatile sulfur compourds in presence
of B2 at elevated tempsratures, with

or without pressurse.

Bydrocarbons finely distributed on coal.

* Compourds of Cr, W, U, Mn, Co, Ni, Fe on

A=coal or finely dispersed coal,
Colloidal catalysts adsorbed on coal,
Finely dispersed catalysts held in
suspension, :

Estallic oxides treated with ByS.
Circulating gas partially decompressed,
8o that the BS required to maintain the -
increase in catalytic effectiveness iz
adjusted within the 1imits of 1 to 15% and
recycled without removing hydrocarbons,
Colloidal Mo on coal, -

Press. hydrog, with }Fe-Go-aI\fi-cat;alys‘t.é :

with B;S addition to 15%, Max. increase in |

"N

L
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Day-lo<Tr
31~ 5230,
23+ 6230,

Fatent
U,S.-2042306,5tand . ,

Uos ow1904218,3t&1ndo [

Low By partial pressure mado possible by -
sulfides, "
Catalyst surface treated (atzen) with

- By or steam,

195930,

7-10-30,
8-10-30,

8-10-30,
30-10-30,
- 15-11-30;

18-12-30,
1931,

12- 1-31,

30- 131,
31- 1-31,

 26- 3-31,

- 431,

7= 431,
12- 5-31,
250 7-31,

129- 731,
4e 9=31,

521031,

FoP,=/084L9, Degussa,
addit. to
F uPo=683069 .
DRP=674444,, Degussa,
(Varga)

DRP=607363, Stand,;, ", -Roast used Mo and W catalysts, dissolve

¥o03 in acid, separate W0, undissolved,
precipitate Mo from solution.

Benzol by splitting hydrogenation of

naphthalene with Fe-, Ni- and Co-oxides,
plus LS,

Rephthalens hydrogenation with Fe-, Co-,
Ni-catalyst and more then 1F, c.g. 1 to

) 15%9 HQSO

DRP-732112, Degussa,

Austrian Pat, Degussa,
=136670

~Bromstoffeheonie,; "

Tropsch,

118.449 ’
E,P,=379587, Shell,

F.P,=728287

Ukrain, Chem.7,
(5/6.244) Prokopets,

& Jeru,

E.P.=370909,Gas Light,
& Coke Co,

DRP=686456, I.G.

DRP°6853719 IGGQ

F,P,=729913, I1.G.
DRP-617236, Stand.,

DRP='5899689 IoGu
FoP.o735295

'DRP-65%233, Bit.Coal -
Liquefact. ' :
liydrogenation (according to Bergius) of

Reports Orlow,
1931,
Pg. 2631 _
DRP-648130, 1.G.
' DRP°577&89 IoG‘n

qu 0“20291005 UnOnP.o

Benzol by splitt, hydrog. of naphthalene
with Fee, Co-, Ni-catalyst, plus HoS,
44 just required. oS concentratlon in the
hydrogeration gas in circul, system,
MoS, from sulfo-salt decomposed with
ac.jla as catalyst for phenol reduction,

Sogk carrier in solution of metallic
compounds of the 6. group.
M0»'33 plus S.

lio 4 S1, B, Li, P or Ca + HyS,

Hetallic sulfides treated with S,
Sulfides from thermally decomposed
sulfo-salt

Hetals of the 4. to 7, groups treated
at elevated temperatures with volatile
sulfur compounds under pressure, eoo

5 to 15 atm, '

Processing used sulfides with HC1 until
the soluble constituents, except sulfides
of Cr, Mo and W, are dissolved,
Pseudomorphous Vi & Mo catalysts

Elementary S without other catalyst.

hetoro-cyclical compounds with MoS3 or.
sulfured ammonium-molybdate. -

Catalyst added after preheating,
Thermally decomposable or volatile come
pounds of ‘Mo and/or W heated to sintering’
or melting, pessibly followed by HoS treatmont.,
Pressire refining with thio- e
molybdate or wolframate, e.g. of Cu,. Ag,

Au,. Sry Ba, ¥g, Zn, Cd, Hg, Sng Pb, U,
. Fe, Co, N1, Pt, Ce for Mo, alsoCa, Be,  _. -
.- Cry bub not Ce, for W, Also.oxythio- <73
- molybdate, e.g. dloxydisulfomolybdic acide = - . R
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Day-Ho-¥» Eg fent
16-10-31, U3 .-1948408,5tand., ,

DRP-626462, I.G,
DRP=695432, Shell,
3. Goal .- Tropsch,.
oni'erence, )
Pittsburgh

F.PaaT745468,

6-11=31,
11""11"31’
3 16"11"31’ e

21-11-31, Shell,

22.12-31, DRP-681518, .G,

© 22-12-31,  DRP-678485, 1.G,

13-)2-31,  DRP-681519, I.G.

29-12-31,  DRP=722405, 1.G,

DRP-678808, I1.G,

Jo Int.Fuel,King &
Hathews

DRP=6/46405,

1.6,
DRP=647741,
1.6,

29-12.31,
1932,

2- 1-32,

7- 132,
30- 1-32,

9- 3-32, 1.G,

18- 5.32,

DRP=~699656,
F 0P0°750296
E.P.=401724, 1.C.I.

21~ 5-32,  DRP-660074, I.G.

Deutsche
Hydrier-
Werke,
DRP‘°6514:73 i} IoG o
DRP--603763 s Lolo
U,S,<2037781,0.0.P,

2- 6-32,  DRP-611%2,

1-10-32,
18-10-32,
14“’ 3“33 Iy

24 433,
- 15- 633,

F.P.=T54664, Shell,
Bronnstoffchemie,
140221 Szeszich,
& Hups

'30- 6=33,  U.5.-2037791,U.0.,P,

- Sept, 1933, IhdoEngocherﬁpPease &
25,1012 - Keighton,
10- 134, DRP=709940, 1.G,
12- 1-34,  DRP-693985, 1.G,

-

~ - Double sulfides dissolved by conversion of
8ulfo-salts with metallic ‘compounds or -

. suspended in " vat

.. eolventg,. ..

Precipitate sulfides of the 6, group from
an acldic solution (1131’_04; HF) with

1 to 4% excess acid, with S,

Catalyst added in stages.

6. group on de-ashed carrier,

Viith acid or thermally degomposable sulfo.
8alts as catalysts for press. hydr., and
phenol reduction, o

NS, from thermally decomposable sulfo-
salts,

Mo4-51+4S or HoS, atomic relation of
Sizlio » 1-3.5 or 5-8:100, ,
HodB¥S or B8, atomic relation of

B:lMo = 7-10:100,

Mo+ P+S5 or HpS, atomic relation of

Pallo ® 4=4.53100,

So0lid metallodds containing halogen
compounds together with compounds of
motals of the 5, and 6. growps, or, . ... .. .

~ sulfides, oxides, etc, of other meta

Halogen compounds of sulfur,
Press. hydrog., of tars with MoSod 5,

Sulfides & metallic halogenides,

First publication of our sulfo-salt
patent thru Belgian Pat. 385293,
F.Ps=728913 ’ '
Sulfides plus acid.

" Aromatic hydrogenation with VS, @ 1-10

atm & 170=300° C,

Add catalyst before preheating, activating
substance (sulfur or sulfur compounds),
after preheating, '

Dissolving sulfides of the 6. group in
primary or secondary organic hases,

Preireat catalyst curriers with HZQ
Acldify carriers. .
Co-thicmolybdate 4 Na<aluminate for press,
refining, : ’
Sulfides from halogenides by sulfuring,
Sulfury part in oress, hydrog,

Betallic oxide (e.g. Fe, Ni, Co, Al, Zn,
Co, Th) plus thiomolybdate and alkali or
zink-aluninate for press, refining,

EoSy treated with By and ammoniume-sulfo-
molybdate decomposed by acid, :
Pretreat carrief with halogen or halogen-

hydrogen, - 773,

the presence of vater or orgaliict
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Day-Mo-Yr “Patont

13334, EoP.=435192, Yorkeh dvg Phenol reduetion with metallic thiomolybdate, -
Tar Dist. 6.8, of Co, Cr, Sn, B4,

14~ 6=34,  DRP-703736, Stand., Sulfide from sulfo-salt decomposed by acid
: : —_— ——and—heat—in-presence—ofn cidddring—pas

. . especially By, . :
11~ 7-34, F.P.-793436, 1.G. Sulfur W and ¥ catalysts in presence of

NHy,
2- 8-34, DRP-695210, 1.G. Suifides plus small quantity of basically
4 acting substance (NH3),
4~ 8-34, FoP,~794397, Shell, Hydrogenation of selectively polymerized
: olefins with WS,, ‘
10=11-34, DRP~695271/2, 1.6,  Protreat coal with sulfur., .
29-12-34, DRP=656925, I1.G. Pretroat substances containing Si0y,
netals or metallic compounds with HF as
catalyst or as carrier for catalysts s
8ogo 6436 = 34,7
1935, . Z. Chem, fest. Proko- Better action in naphthalsne. hydrogenation
’ Bromnstoffe, petz & after autoclave wall was coated with ironm
6 (1935) 67, Jeru, sulfide. .
20- 5-35, Petroleum, Galle Behavior of Mo03 and Mo S compared with
(1935) #8 Hy and HoS.,
1935, U.S.-2105665,Dupont  Sulfomolybdate of the hydr. metals of the
1, 2, 7 & 8, groups., Preparation of emmon-
_ molybdate-+metallic salt solutions *'*HQS
: :  ¥HNO3, Filter off precipitate. S
31 5=34; E.P,«479428, ¥areceaux,Stage-wise hydrogenation in presence of
the 6. group. Reduce H2S content between
. stages to 0,1 - 1%,
23~ 7-35, DRP-695211; I.G, Soak coal with solutions of sulfidic Mo-
ore or MoSy; in 1{25040
17- 8-35, F.P.-810101, I,G. Processing catalysts containing sulfides
: by roasting and treating with aqueous
. : N3 + (ME.J2S solution,
25-10-35, Chem,Abstr, Hi=lo=5)
Pg. 933/ Feulo.g) o0 carrier
: (NHA)QUC‘AS(‘,
5=12-35, Austirian Pat, I1,G, Weakly acting hydrogenation catalysts with
=157112 small quantities of strongly ecting hydrog,
catalysts FeS+6S,. o
13-12-35,  U.8,-211229%,Stand., Roast Mo catalyst, dissolve in H50;, dilute,
' preeipitate MoSp with HpS, :
For.Petr,Techn, - MoSp on silica-gel or Cry03, Desulfur heavy -
534, 529, 540 gasoline, ' .
(1936) #11/12, _ :
" 9= 1-35; . Reports, Petrow, . Iscmerization of heptane, octane and hexans
1935, f1. . with MoS; under pressure,
15" 3"36’ . DRP"696083, IoGo - T-T-H 'proceBBo‘ .
Yo 5236, F.P.-8217R, I.G. Sulfides on double quantity of carrier . .
s ‘ ' | Bubstance for press, hydrog, above 300 atm, -
6= 6-36,  E,P.=475911, Shell,  Hydrog. of diisobutylens with sulfides. N
o -of the 6, group. T 73

20~ 736, F.Ps<824579, Shell, Pretreiting meta1§ with S or S to prevent .
L S o . Separation of C in endo-thermal: reactions, . -

]
i

-
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Day=Ho=Yy-————Patent

21- 7-36, DRP=725740, I1.G. Sulfide on carrier as catalyst for press.
' : " hydrog. to at least 20% gaseous hydrocarbons,
19- 9-36, JoS0e,Chom, * Ammon-molybdate+acidic fuller's earth+S
Ind,Japan. for hydr. shale oil,
. . (1936) #12 . S - S :
10~-10-35, DRP-T72/667, I.G, Refining and splitting press. hydrog.
: : " Diluted catalyst in both stages,
30-12-36,  U.5.-2145657, U.0.P, Alkall-aluminate+metallic sulfides for
_ . rafinlng hydrogenation,
Begin,»37,  J.Inst.Potr. (NHA)QM&A for desulfuring converiers,

Tochn, 23,
#1, Pgo 209; -

1937,  €21938.1, _,Putschkow, Ib S, for low temp. hydrogenation of
4739 Mpsut. (Russian),
11~ 6-37, (1.0.#10035)1,G, . WMo and/or Wesulfide+ Ni and/or Co-sulfide
for hydrog, diiscobutylene,
8- 8-37, F.P.-841898, I1.G, Sulfide om synthetic Al/Mg-silicate carrier,
. 11=12-37,  _ DRP<711470, I.Go..... . Add sulfur. from.time 0. timee-— —ooowmm - .
15- 2=38, Brennstoff- Zerbo, Lubricating oll from distillation products
chenie, Grass=  of coal by press. hydrog. with MoS,
19089 ch 61 kopf
1- 4-38, DRP<711348, I.G, Neutralize highly active catalysts with
Hy=poor hydrocarbons,

28-12-38,  E.P,-~525813/4,
York- Thlomolybdate or wolframate for refining
o ghire  hydrogemation, . ... . . . - :
o - Tar Dist,
14- 1-39,  Z.f.angow, Fuchs & Agitate MoO3 with By0, dry @ 110° C, crush
Ch, 1939,  Brendlein and sulfur with HyS + steam in tho
Pg. 49 . proporiion of 1:1 @ 450° ¢,
6- 5-39,  Fo.P.-859311, Comp, = Catalytic cracking in the presence of
- francaise organic sulfur compounds, e.g. sulfured 0il,
de with sulfides of Mo or W as catalysts,
Raffipage '
6= 440, DRP=725604, 1.G, Sulfides by heating dry prepared mixtures
of ammon-sulfo-salts containing metals
of the 6, group in the residual acid, and
‘ finely dispersed metals of the iron group
' recovered from the carbonyls.
5= 4=40, (1.6.#12088) ,1,G. Make ‘iron-chloride +(NH4)23 JeS harmless
- by thorough washing or-addition of Hg0-
amonia salt, add sulfo-salts and heat.

o
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207 0
403 T oT,0%
506 - . o - 103°
603 113¢
06 0 aes®
(oo 37°
908 153,57
95% 1645
Siedeende 967 boi 170
" Hiokstand R85 I3
Reakilern des Rilckstanden: neubralﬂ

100% Punkt 45 Vol
Remaglffer 1141
LABILIBPURKE o e B
v oeliaremstlsiert & 47;50
Rexrroslonstest _ negativ -
Dokbertent "
#legachalontest C.02 ny
Bepbontassh 012 ¢ v
‘Hars nioht sufgenommen '\18;4 /100 aom
Harz direkt aufgenommenx’ 8,6 g/100 cCu
Bleisohlama 12 »g/200 con
Jedzahl 2,4
Arometen + Dlefine 51 Vol.%
Kaphthens 37 Yol ¢
Paraffine 12 Vel .
Elemantar&nﬁivaa:

¢ 88,38 ¥
H . 11,61 "
8 T0,0072 ¢
0F ﬂctoﬁebhodﬂ?efhlﬁi@ 8
0,05 % Bled . 8795
u; 0)1? n & 91,0
Hcvi DroWinkier empfiehlt Johlesien-Hons 1A,‘aiqh wegen - dar Tour-,
teiling den Welhelizo-Benzins und euch dew GF,b bew. des WﬁBw&Pﬁuinf-'
it Heren qu Den By 0% vom Luft?ahet Yo ' '
,Va*binaung au. uﬂt eno_sgﬁeiﬁ Ber-n.Bv Wink1:

x) D*e ulaﬂuige Gwe ipt 10 mg
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m""—"”ﬂae cvab von' Saholven"aén“‘&nfer&emeﬁw mﬁwaﬂ’@"h&nulom-
‘14ch Jodaahl, uemastwmm;m‘ Harotopt uioht goniigen. Dan
mm-nmzn wiiro ungenigend 4m B e&aohlesmeav. Gmndautauoh gad-
te fur aioz0 Gmpya d@# aemmmsmmneom, 468 sdo aaneu

ain wu-a aen B'Iex~nanztnan na 70% nugeaetm. aoaaa der Aromﬁen— .
gohals dop maohung auf 407% kommt.

Dag VWolhedn Bongin wird horgootellt in odnor I Eaaor, 410 10,5 0
Eontekd enthils. 8ie bepiehts aus:

2 Reseneraﬁoran

1 gosbehedston Vorho s@? 3
Hoiaganverbranch 4 000 o /b o4t 5 500 ©B)

oi% 23 nqamaaeln _
g tgen

1 0fen goomﬂ.lamzwsnnﬁ
1 Ofen 1000 @z F, 15 m leng.

Boide Ufen oind nowzal iooliopte
: MMM, %x‘otzd@m 106 g ’&wp&mtma@g&-
lung 43 Omn mmgeaaiohnet. Boi olner mmpr&tsmg
9. %/& gs'mamn 3 B-H4ttelll o 1 31,

' - 28 000/Bingangogas (72-74% Vasoorntef? = 450 atm.”
_ By Partialdznok),

5 000 m7h K} teas,
-warsn die Tempervaturon folgendo: -
0fen I. - ,
Elepoute, 1 . @ 3 4 5 6
134114vodt 25,1 8‘5»5 25,7 26,2 26,2 26,2

Ofon 11,
mamwe 13 121 110 1095 108 107 206205 104 103 102 101

Eﬁ.ll&vel‘k 230 85,1 2595 25,8-26,0 86,8 26,0 3618 26,8. 26,0 26,2° a&.o.

‘1)uthrend 2a'aher Hi% @m&sﬁtemg@n‘mlmapwpan g@f@hmn'maep |
okt Sask Joth 8135 S hmmiel ey L, bier oo
eta - Broipranson 8o 0
Hathode: 103 éahr ﬁ@n@r ab ¢ a?aie Rg : erfdl
g)gesam!mga 1;;., o o
¢ 2o .
%ﬁt mtg%:g mwm:sw 3z G
amzn 2Ly Ril¢ h
- e v
® 2
“liehwird. ,°: i
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Dio—Beherxeohung-der—@amporatur»bietet—beivne1atung~0,4 kein0~5r894-
poren Sohwleriglteiten als bal. einegyiaﬂgarin Betriedb befindliochan
5056-Kenmex. Erst ¥ ual in den Bweiauhxlgen Betriob 1at die Kammoy:
hoghgogangon, wobel jedes Hal mechanische Griinde, die mgBerhalb
des Vorfahrens. liegon, den Anlaf gosaben haben. Bol einer Ein-
spritenng von 10,5 t/h betragt die Fingangsgasmenge 28 000 m”/h,
die Knltgasmenge 6 000 m /ho Die Abstreiferkonzentration botrigh

;750 - 55 VOIa/o Bei der Banzinierung vOn Sumpfbenﬁin + Bumpfmittelq
61 aus der Pechkammer betragen die Verluste im Hoohdruok 12,450 4

‘d1o Vorlusto in Stabiliclerung und Transport nach Schelven 3,1 = |
5,15 Borr Dr.Winkler wird eine (-Bilans aufatellen, ous weloher
oioh auoh die gonaue Fwsammonsetsung der Vezgamyggpinaohlienlioh
8tabilgas, erglbt. In vorliufigen Untersuchungen ergeb sich als Zu-

__sennensetzung des vergasien O,ohne Stebilgas,folgendds .. ... . .

al 02 03 n’04 1-04

1692 .2291 3198 21,1 8.80

Der Wasserstoffverbrauch belduft sich auf 700';Q:m3/t nicht stabi-
lisierten Bensins. Eine Kreislaufgaowische ist nicht vorhandma. Im
‘Gogontoil wirkt die Aromatisicrungekemmer els Gaswdsche fUr die
Sumpfkemmer, mi% weloher sis im glaiohen Ereislauf hingt.

Hery Dr.Winkley reohnet mit einer Kontaktlebensdsuer von mindesten
1/2 Johr, wehrsohsinlich 1 Jahr. Die bie&er?in der GroBteghnik or-
reichte Lebenodauwer war 180 Tage. Die Heohprifung dieses sumgeban-
ten Kontaktes im Kleinofon solgte, daB or nooh gute Aktivitdt hat-
t6. Auf jeden Tall ist das Abglingen des Kontakﬁea; sofern es {iber:
havpt vorhanden ist, welt geringerala das des T01l9 in Scholven. Dm, ;
Rontakt wird in Pillen ven 10 mm GrbSe verwendet. Er is% praktiseh |
frel von hgﬂigﬁgggggﬁﬂi\g Metallen. Die Lioferung wirde durch Wel- N
noir erfolgen. Unverbindlioh und ganz roh wurden die Koaten des
Kontaktes mit otwa 1 SOO,anﬁ/a engegeben. Das Sehiittgewioht be-
trdgt 0,65 Die Feswigkait ist hervorragend. -Der. nepeste Eontakt - |
ist gegenibor dom frﬁheren dahingehend abgedndert, daB er. vnpittel: g
bar bein Anfahyen sromatenveiches Bensin liefert, wihvend doy frua.w'
~here- Ksutakt zuntichist eine Spitze verlieren muﬁte, bever er hooh-

o aroma%iachee Benzin gab.‘q;




o v

fur Frage der Verwonabarkeit dor 700 atm.Gasphase in Frieden fﬁhr-'?
te Horr Dr.Winkler aus, dad man im Prioden das Benzin bel 185°
sbsohneiden wiirds. Er whre tiberseugt, def man anch filr die Verwer-

-————-——Gang-in—&u‘ewoteren-e&neu-ﬂberpmiwegenﬁber-dom-?.oor-mm,e ]

@@

gielen wihrde, da das Welhelm Benzin’ b;q‘185 unpittelbar Aral-
qualitid Jbesitzt und euBerdem ein gesuchtes Hlschbenszin fiir
Visocherbenein davatellt. Wenn aromatenrelohes Benszin im Frieden
wirklich keinen Abentz finden soilte, so bestiinde immer noch die..
Mﬂgliohkeit mit einen etwas abgeénderten Koutakt bed einer ;empe~
ratur von 22 oV wassersteffrelohes Benzin herszustellen.

Ausamnenfansn

Dio Besprechung ergab, daf fily AumbauA;Ilnlechhammer die Anwen@qngm 3

mmvon T00 atn. in dex Gaaphane sehy vartéilnafb ersohoint. Voraug—

setzung dafily iot:

1,.) daB ein Austausch von Sumpfbenzin und Sumpfmitteldl swischen
Ausban I und Ausban II abglioh ist, ohne die Belaenge von Aus-
vau I mu schiddigen, :

'2,) daB auoh mup Scholvener Mittelsl bei 700 atm. ein Hoohleis- =

tungeliralftetoff erhoalton wird, welcher den Anforderungen der
Luftwafie genlgt,

3.) daB dap Relcheamt sioh mit der geringersn Menge Ia@buﬁan bei
der Arcmatisierung elnverstanden erklirt. oo

4

gen.WoKronig.

Yertellexs

Dy.Winkler ‘
Dir.Jonenhens

. DroErbnig
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Using 700 ‘Atm, in the Vapor FPhase .
at B echhammer Fxtension _ -
Disoussion at Welheim, 29 Januury 19 ) R
By Dr. Walter Kronig, Schlesien-Bengin, 29 January 1941

Dr. Krgnig pointed out that benzination in Blechhammer I hag been
definitely set @ 300 atm, and that this could not be changed, but that the .
question of 300 or 700 atm in the vapor phase was ‘8t411 open for Blechhammer
11, This question should be setiled not later than April 1, 1941,

For extension II vere available 120000 t liquid phase gasoline to
325° €, of which an estimted 48000 ¢ to 2000 C,

D, Winkler of Rubrol declared that this quantity vas_about right . .. . ..

- ~for 2-double aromatization converters, though the high proportion of 1liguid
phase gasoline in the injection was a disadvantage,

To this Dr. Krlnig remrled that it appeaved fundamentally possible
%o make an exchange betwsen oxtensions I and IT in such a way that extension
II would supply 1liquid phase gasoline to extonsion I and extension 1
supply extension II with g corresponding quantity of middle oil., The limits
for such an ‘exchange are given by the following conslderations: o

” 1) In extemsion I the quantity of liquid phase gasoline must not
increase so much and the quantity of middle oil drop so much that the two
double 6434-stalls will be underloaded.,

2) The shifting bstwsen gasoline and middle oil in extension I
. must not go so far as ta reduce the enti-Inock valus of the gasoline from
extension I to any extent, - : .

3} The axchange must not go so far as to reduce the fraction of
heavy gasoline avallable in extension I for DHD too much,

It may be aseumed, without making detailed investigations s that the
liquid phass gasoline fraction to 1250 ¢ from extension II, which amounts to
about 60%.of the liquid phaseé gasoline to 2000 C, 29000 t/ann, more or less,
can be exchanged for middle oil from extension.I, Fyrom the standpoint of
distillation also, cutting out the fraction to 1259 could be dome. D, Rdnig
promised Dr, Winkler %o notify him, if en exchange to such a degree were
possible in I1.G, s opinion, Dr., Winkler would ‘then discontinue his small

. éxperizents along this 1ine. Dp, Winkler will also investigate one 10 Eg
sample each of liquid phase gasoline and liquid phase middle oil obtained-from

. Tunning Upper Silesian coal to fuel 611 at Ludwigshafen, particularaly for

+ their phenol content, -8ince phenols in higher concentration, 'especially -

- carbolde acid, damage the catalyst, in order to establish a basis for his

- ‘opinions.: On the basis of Dr, Krlnig?s data and. the results of the them dis.. .
continued experiments, Dr,. Winkler will prepare a flov sheet for extension II

at Schlesién-Benzin, which will include all important details'for.such a .~ -

: ..decision, . - S .




e : : ‘ 15355
' ~ Dr, Winkler submits the followlng data an VI-706~b, end point 165° C,
.- from pitch liquid phase middle oil @ 700 atn and stabilized n Scholven, (The
* gasoline is refined with 0.5¢ of 6% HQSO% and then washed with a 10% solution
of caustic soda, It is then redistilled to 3% residue, which is returned to
tho vapor phass): - o o - o

Sps Gravo/15° ¢ .. © 0,800
Turbidity point ' 496
Beglnning of crystallization  -60°C
Vapor pregsure 0.40 atm
Initial boil 429
e T 5 50
83,50
91,00
97,00
103°
113°
1250

,“.1370 S U P PO OO PG R SR S

153.5
. c 164“50
Boiling end 93% 8 170°
Residue 0.9%
Reaction of residue is meutral,
100° polnt - 45%/wol,
Bonnziffor (Nean bolling point-?) 114.1
Aniline point. .. - .. 4,50
@ *  (dearomatized) +47.59
Corrosion test nagative
Doctor test o
Glass dish test - 0,02 mg
Bomb test Oum%g/
Resin not absorbed 18.4 g/200 ce
f ] (permiﬂsible g
directly *  (imit 15 10 mg) 86 me/100 cc

Lead slidge 12 mg/200 cc
Iodine number 2ol .
Aromatics - Olefins 51%/vol.
Haphtheno 37%/vol,
Paraffins : ' 12¢/vol,
Elomentary Analysis: ' -

¢ 88.38%

H 11.61%
2 : 0,0072%
Octane number, M.M. without lead &1
. : with 0,055 " 87,5 .
n 0:)12% ." 9100

o Dr; Winkler recommends that Schiesien-Benzin get .In touch with

Dr. Dehmlow of the minlstry of aviation in Berlin regarding the evaluntion o
- of the Welbeim gasoline, as well as: CVsb or DHD' gasoline. As far as Dr. Winkler -
knowa, the CVsb.from Scholven could not meet the specifications of the air foree

' with respeet to icdine nunbe¥, resin test and light stability. DHD gasoline' -

" “could not meet the ‘lead 8ludge test.. This group of high ~test fuels must .
- basically have g minimum aromatics content of 50%. Welheim gasoline is-added




to tho 87 octane gasoline to the extent of 70%, so that the aromatice content
of the mixture is 40%. _ : -
_ Welheim gagoline is produced in a stall containing 10.5 md catalyst,

The otall consists of:s _ .

__ 2 heat exchangers - : : —
1 gas fired preheator, with 23 hairpin colls (fuel gas
' consumption 2 4000 m3/h @ 5500 keal).
2 convorters v
18900 mm @ x 12 m long, and
16000m @x15m " , ,
Both converters have standard insulation, .

: The ‘con‘verters have no trays or baffles, New}ertd1eleas, the) teni;)eraa
ture distribution In the converter is excellent. With an injection X) of
9 t/h fresh oil ¢ Bemiddle odl 2 1:1 %)
28000 1o/h inlet gas (72-74% By = 450 atn Bp partlal pressure)
5000 mifmcold gas o ° U E ST T

tha converter temperatures were:

Converter 1

Elements 1, 2, 39 4-9 5;; 6.
M1livolt 25.1, 25.5, 25.7, 26.2, 26.2, 26.2.

Elements 112, 111, 110, 109, 108, 107, 106, 105, 104, 103, 102, 101,
Millivolt 25,0, 25,1, 25.5, 25.8, 26.0, 26.2, 26,0, 26.2, 26.2, 26.0, 26,2, 26,0,

x) Triplex beam pumps were formerly used. Thése were entirely umsatisfactory
because they could not be satisfactorily regulated. At present, 5 m3 paste
presses are used, which, though more expensive, can be accurately
regulated, : :

xx) The reflux is held around 1:1, if possible, beeause the converter operates

: most uniformly with a strong reflux, even when starting a new catalyst.
This is also important because of the phenol content, which should not
excoed 10% in the injection, since a higher content deteriorates the
catalyst appreedably, - : .

I S

Controlling the temperature with a thruput (space time) of 0.4 offers
no greater difficulties than a 5058 stall in operation for some time, . Within
2 years of operation the stall temperature has risen beyond control only 3 times,
in each case for mechanical reasons not connecied with the process, With an '
injection of 10,5 t/h the inlet gas is 28000 w/h. the col gas 60CO m3/he The
cold cateh pot product concentration is 50-55%/vol, (Abstreiferkonzentration),
In the benzination of liquid phase gasoline + liquid phase middle oil from the

. piteh stall the high pressure losses are 12.4%, the losses:in stabilization -

and’transpertation to Scholven 3.1+5,1%, ‘Dr. Winkler will make'up a C~balance, -
from which the accurate composition: of ‘gasification; Including stabls gas, can .
also be determined, In previous experiments the:composition of "the gasified C, -

A ‘without stable gas, was es follomss - el PP

&
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¢, G, . Gy n~==c4 ;nc5 |
62 ma 8 Al 48

The B, consumption is 700 IG-n’/t (8 735 mm & 150 C) of umstabilized
~_pasoline There 49 no clxr: ating gag wadh, On tho contravy, the aromatlzatio
gtall acts as a gas wash for the liquid phass otall, since it is on the sams
ges cirouit, . . . :

A Dr, Winkler figures.on & catalyst life of at least 1/2 year, possibly
over 1 year. The longest catalyst life so far obtained in large scale production

has been 180 days. A check of this catalyst in a small converter showed that 1% . -

was 8t11l quite active. In any case,.the deterioration of the catalyst is much ‘
less than with 7019 In Scholvén. The catalyst is used in pills of 10 m. I% is
practically free of goveérmment controlled metals, It would be supplied by o
Welhoim, The cost of the catalyst was roughly estimated at about RM. 1500/m3,
Its bull wedght (Schittgewicht) is 0.65. Its stremgth is outstanding, The
latést catalyst differs from that formorly used in that it produces gasolines

rich in aromatics from the very start, while the former catalyst had to be run

" "in for ‘some time before it would produce highly aromatic gasoline,

- ‘ ~ To the question of using 700 atm vapor phase in peace time, Dr. Winkler
declared that in peace time the gasoline would be cut off at 185°C. He vms cone
vinced that a& premlum would also be paid for its use in automobiles, compared to
70 octane gasoline, that Welheim gasoline to 185°C possesses benzene~-gasolina
blend quslity (Aralqualitft)and is a desirable blewd gasoline for Fischer
gasoline as well, If gasoline rich imn aromatics should really find no sale in

- peace time, ‘thors was always the possibility of producing Byorich gasoline with =~

a different catalyst at a temperature of 22 v,

SummATY,
The discusslon brought out that the use of 700 atm in the vapor
phase would appear to be very advantageous for Blechhammer I1, essuming thats

1) en exchangs of liguid phase gesoline and 1iquid phase
middle oil betwesn extensions I and II is possible withe
out harming the requirements of extension I,

2) a high test gasoline sble to mset air force speeifications
can also be obtained from Scholven middle oil & 700 ata. A

the 'govemment {Reichsamt) is satisfied with the reduced
" quantity of isobutane. o N .
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Aromatization of Bltuminous Coal
Lignefaction [fiddle 011, Its Acid Constituents
and the Residual 041 over Alumina-Terrana Catalyst,

! ' TY'DG 86880
By Trofimow, Iudwigshafen, 4 March 1943

Bituminous coal 1liquefaction middle oil from Scholven (P 1271),
180-325%, was decomposcd nfo acid constituonts (phenols) and residual oil
by 2nNaOH, The following results were obtained in aromatization of the
separate constituents at 250 atms

Catalyat w009 Type. 8638
P 1271 P 127]_. Phenols from

. Produet | With |Residualf With |Res: of IR 3, 1, (OO

‘|Phencls!” 011~ |Phenols
N Space-Time |-Thruput

165°C Gasolins 1.0 0,6
Congentration 30 23 31 6 %

Spage-Time-
Yield 0,38
% Gasification
of Gasol. {~ Gasif.| z ] 36 26

C; in Gasif. 31 22

§-Cy in total cé L, 113 22

Spec. Grav. ' Al 0,735
AP, 1/1I . 2/48
& - 1000 ¢ ' . .2
#/wt. Aromatics ' 47
Oct. No. - M.H, T -
0,125 Fb ) 50

Res 80,

$ - 100°¢C

Oot.NOo - Mo Ma‘

1




s L

2= - T=363

Just as with catalyst 7019, there is a distinot difforsnce between
the processing of dephenolized bituminous eoal liquefaction middle oil and
““that containing phenols with alwmina catalyst 8688, - Experimental data show '
that, in aromatization with alumina-terrana catalyst, removing the phenols
aloo greatly influences the results. ‘

The—160%-CgagoTine yicld-hn 4t 527~40-07207—4
the same time, gasification rose from 26 to 37%., However, the compoaition of.
gasification shows no apprecinble differences, apart from the somewhat low

isobutane content. Contrary to catalyst 7019, the gasolines of both operating
poriods have the sams composition, boiling behavior anfl anti-knock properties.

e " - In‘mnother series of experiments the phenols from P 1271 were
aromatized with thruputs of 1,0 and 0,6, TWith a thruput of 1.0, 64% gasoline
%0 165° C was formed, and 74% with a thruput of 0.6, Gagificatlon; based on
gasoline plus gapification, herewith was 16.5 and 10.6k, rospectively, The
gasolines show the same bolling behavior as the aromatization gasoline from
P 1271. The gasoline consists of 6% paraffins, 54% naphthenes and 40%
aromatics. It is, therefows, very rich in naphthenes, The residual gasoline

--therefron-is-composed .of - G0% -naphthenes.and.10%. paraffins, and with. 60%. . .. . .. ..

constituents boiling to 100° C has en octane nmumber, by the motor method,
of 73; or 88,5 with 0,12% Fb. o

The middle oil hed an aniline point lower by 10° C than the P 1271
aromatizetion B-middle oil. It still contained 8-10% phenols,

After running phenols, the catalyst had lost about 25% of 1ts
aplitting activity. . o . v . .

Just as 'experimsnt' 7019, this experiment also shows that phenols
have an important part in the formstlon of gesoline. Bub the phenols
participate much less than with 7019 in the formation of aromatles.




T.363

| "Phenols~from
Iujection Produot C ‘ . ‘P01271 .

Spec. Gra.v.
Anilive Point
Boiling Linits
Phenol-Content ——
- Satalyst
Press. atn
Temp. m¥
- Thruput, ke/l/h
GastO11
Spse. Grav,
Gasol, Coneentr.
Yield, m;/
%(‘ueif Gaaol.+Gauif,

: fin
i-C total Gy
,M ..OPGCQ Grave | Vef71}
AP, /1Y
Initial Boil
4. 700C
¢ - 100
% < 150
4 = 160
End Point
Naphtheones : 22
Aromatics . ' 22
Unsaturated y 2

Oct, Nog - H.Mo o Vi
20.13% Pb 5 90

$4.011: Spee. Crav. +89 o +910} 1 0.916] 0.929
AP .

b O . "26 ,"26

Erd Point ' T RTS 320

Phenols 10%

Resid, Gasol, =
165%

2100 ¢ 60

Paraffinst 10

Haphthenes: 90

' Oct,l\‘o,-m,rﬂo.'?B.,O

$0012%Fb1 88,5
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Benzinierung_xon—B-Produkten—aus—den—ﬂydrie;wggqu.

-Zuganmenfaosung .

1.) B-Mittelsl aus bel uns in den Honaten Dezemver 1943 bio irz 1944

Ol oEaNgonen VoTyabotreiforn aus dan Bydrierverken gcholven,
Geleenberg, Wesseling, Louna und P8li%z waren durchweg ausge-

zolohnet raffiniert und sehr gut benginierbar. Die sus den Abe
atreiforr durch Banzinlerung der B-Hitteltlu und Hischung der

6434~Bonsine mit den Vorhydrierbegzinen hergestellten Fertig-

bengire hatten bei Siedeerde 145 durchweg 8T7er-Qualitit.

In Brix wurde nur in der Anfahrperiode der Verhydrierkammern

gut benzinierbares B-Hittelsl (AP 55) erzeust. Inzwischen ist

dle Alctivitit dor Vorhydrierkontakte spark ~lhgesunken, gcdal

trotz sehr hoher Temperatur der B-hittelbl--P nur noch 41 Letrigt.
Die Waffinption iet zwar auch dabel nuch sehr gut, Jedoch ist des
B-Produkt nicht mchr gut benszinierbar. Fecner hat das Vorhydrier-
benzin so sehlechte 04 und ict mengeramiBlg so viel, duB. bei :
S{edeende 145° das Fertigbensin richt @7er-Qualitit hat. Zuro
Finetelling von 8Ter-Qualitit mtite daus Hensin bel 135 -« 140" ab-
gesehnitten verden.

Untersuchungen wnd Versuche mit Abstreiferprodukten sus den
P8litzer Vorhydrierkammern (8376) mit und ohne nachgeschaltetem
5058 ergeben, daB lediglich hinsichtl‘ch der kenge des Vorhydrier—
benzing im Abstreifer, nicht aber hinasichtlich der quallitéy dieses
Benzins und des B-Mitteltls Unterseniede beetehen. Me Untere - -
schiede im Bengingehalt der Vorhyabstrelfer wirken sich oo Wity
daff bel wac.geschaltetem 5058 in der 'orhjdrierung das Periig-
benzin eine e¢twas schlechiere Klopfzahl hat uls bel reiner u376-
Vorhydrievung. Eine Erleichterung der Arbeit des 6434 durch
Nachsehaliung von 5058 in der Vorhydrierung, wie sile von [Clita
angenommen wird, konnte in unsergden Versuchan nicht beobachtat
werdon,

gez. Giinther

cemeingam mit

Dr. Poters Dr. Dehn -
Dr. Mesde Dr. Meier
D.C, Trofimow Dr. Vittmann




Wir erhielten im 2rsten Vierteljahr 1944 sus den Hvérier-
workon Soholven, Gelsenberg, weveeling, Brix, Leuvna ung iélitz Vor-
hydrierugﬂtreifer._ﬁiesa wurden jaxolla in Benzin -1507 nund litteldl
iber 150° zerligt, 3onzin und Littelvl untersucht, des iittelil Uber
6414 benziniert und sowohl das 6434-Panzin als auech die ischung mit

’ _zugehorigan Yorhydrlexbensin uwntexanchi.

Vor POTIth erhielten wlr nében dew normalen Vorhydrler—
ubstreifer auwe der rProduktion zur Bearbeitung von Freger liber die .irke
ungrwelse von hinter 8376 geschaltotem 5058 noob je ein FaBl \batre. fer
aun dor reinen 3378-RKdmmer und aus den ’376~5058—Kammern.

gimtliohe Abetreifer wurden bel 150° in Henzin und Littelbl
(]lubt wnd das Nlftelyl ubgr kontukt 64)4 nit lurchsats 1,5 bel

Ty o4 Pt
100 ¢ u?edeendpuukt 140-1 )O ) uciahreu Lie Versiche wurden in 50 ocfi=
Ufan dnwcnrefﬂhrtu

Die Ergebulese der Unters.elungen der atstreiler und der
dargus durch Pestillation gewonnenen Bonz ne und Mittelele bedinden
gleltile nexmalen Frodukte der .erke auf igbelle I,LUr 2Je ISiitzer
Trodukte wul Tabéldle IV. Aubcrdem befinden sich aul TaLelle IVa die
Al-Kurven der Pélitzer Froduikte. auf den Tabellen I und V bvefinden
gich die Zrgebrisee dor Benzinicrangsverouszhe sowle Angaten iber
die wualtét der 64! 4-Benzire. Aul den Tabellen III wid VI Lefinde:
sieh die sryebrnlsse der Untersuchungen der leweili.sn Eleehberszine
aug Vorhydvl or— una 0434-Renzin dm oniallverhiltni,

2 Jd- # B3, I" ¢ B 4]

T, tlskugelion g den Tabellen I, IX wind ITI.
6o Diskuasion zu Tabelle 1.

7 Die 'riterouchungen und Yersvcne baziehe: ol 2
konhleverfluscigungs-B-it%elile {icholver, Golue 5)pauf 2 Braun-
kohlenver{lissigungs- B~Mztte10]e ( ne

n, Leuﬂu) a6 2 Sraune-
konlentecr-B ~Eittelile (beide mie Prix d @10 Lydel ("d )=
Steinko leverfliesizurge {ca. 30) - D~“lu elsl fﬂuliuu,q 16 Anliline
pankte dey Frodukte lieger im Verhiltnle zueinsnder go, wie mor es
nach den ay coerroduliten ervarter konnte bis anf das Brlixer B
Mittelll vom 9.3.1944, dus mit elrax rorde:ntlich tiefo:

AUs dieger aeclhe herauvafillt. Alle B-kistelole, anch dus
wit dem tiefen AP sind auwsgemslichnet rvaffiniert (Vnonolp
unter G,01 6, Dasenzahlen sLotiich unter 3,0 mg

, 7 ang wChO]VCI, Gulsenters, Lesselitg, Leuns und [61

G Kommern ult Kortunt 8376/5058 haw. 5058/8376, <ie schor
f’.\u", tailveiss mehr alg 2 Jahrs in Getvich sind und: Hed
Korntaxtaktivitédt prakitisch noch vicht nuchgulamseon ha
Brizer (le stuumesn gleichfalls avs 8376~505R-Kammern.

27.3.194%  tamet aus der anfahrperiode; .urde woer
alem iurchsuats gewornen. uas Nitteltl dowaus hat AP 55.

..@ Gur naichetel Lﬁxi T Fonete hut dann Jie aktivitit der Vor-
hydrisrkontakte in Brix ﬂehr nuch, elassen, sodafl troiz inzvischen
c“icltter beirdchtlicher fTemperaturernihung ip februar schlieidlich
nar noch B-hitbelol-AF 41 erhaltien wurla. :
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B Diskumsion su Tabelle II.

Tuhella II melgh, dali_die B-Nlttcldle_aller Gerke_ble_aufl
das_derzi-itige-Brlixer-B-Eittelil-schr—gui—benzinierbar-eind—{Ren——
zinierbakeiton 60 bis 72). Die Vergasungen lagen siptlich mit
fiber 20 ' etwgs hoch, was vielloicht daran liegt, dafi im allge.-
meinen auf e¢twas zu hohe Esnzinkonzentration gefuhren wards. Die
6434-Beny ine stellen jorigens stmtlich bei ca. 55 ¢ -100" im Ben-
gin und tiledesnde 145 C mi% Oktanzahlen {iber 72 (Mot.) und lber
B9,% (Mot.+ 0,12 ¢ Blei) gute 87er-Kraftetofflo dar.

0. Diskumsion zu Taebelle IIX.

Bul der Benginlerung der B-Produkte aller verke auBer bei
Brix korwien etwa auf 2 Teile 6434-Luinzin ein Teil Vorhydrierbenzin,
7D due Vorhy-Bengin jeweils schlechtere Klopfelgenschaften als
das 64%4- Benzin hat, werden die Klopfzahlon des 6434~Benzins durch
Zur “soher: ded Vorhy~-Benzine verdchlechtsrt. Die Fertigbenzine aus
8¢+ vencr, Geleenberger, hesselinger, Leunaer und Pslitzer Vor-
hy: tretfer haben trotzdem noch 87er-yualitit. Lediglich bei Brix
wiru veg:n der griélieren Menge Vorhydrierbgnzin und wegen dessen
besonder 4 nchledhter GZ bel wdedeende 1507 nicht 87er-qualitit er-
relcat. Bei Liedeende 135-140° wird vahrscheinlich 87er=ualitit
erraicht werden, . L

II. Diskussion zu den Tabellen IV, ¥V urd VI.

Deanntereuchungen und Versuchen, deren ILrpebrisse guf den
Tabellen IV, V und VI mitgeteilt sind, liegen folgende Ausgangs—
prodikte zu Grunde:

1.) Yorhyabstreifer aus der norzalen Folitzer Frodukiion,
Funktprobe von Ends Januar 1944. B-iilttel 5l AP 56

2.) Abstreifer der 8376-5058 Kammern 146,7 und 8 in Plitz
Semmelprodukt uue Tagesproben aus dem Zeitraum hov. 1943
bis Udrz 1944, FaB HWP 4356 B-Mittelol AP 58,5

3.1 .vet-eifer der reinen 8376-Kammer 5 in P5litz -
vammzlprodukt aus Tagesproben aus dem Zeitraum Nov. 1943
bis L&rz 1944, FaB. HYP 5105 B-ilitteldl 4P 60.5

Die Untersuchurigen und Versuche sollien vor allem Aufklirung Uber
epezifische Unterschiede in Analyse und hydrierméBigen Verhal ten
awischen den Abstreifern der 8378/5058-Kemmern und der reinen
8376.-Kammern erbringen. :

> . :
Ao ligkusgion zu Tabellen IV wnd IVam - v
Obgleich bai der reinen 8376-Kammer etwas hbhaer aufhydrierst
wurde (B-E1t1eldl-aP!) als bel den Kemmern mit nachgeschalteten
5058, ernthdlt der Abstreifer der Ksmmern mit nachgeschaltetem
5058 wesentlich mehr Benzin (26,5%) als der Abstreifer der reinen
- 8376-Kammexr (19,5#). Dies besagt, daB der nachgesenaliete 5058
deutlich spaltet, obwohl er bewubt vei sehr tiefer Teuperatur gefahs
ren wird. iie danach zu erwarten, enthilt das Berzin von J.n 8376~
5058-Rammern auch einvenig mehr Paraffine 2ls das Bengin ¢ .r reinen
8376~Kammern. Da absr bel der reinen 83575~Kammer ‘stwas héher auf-
hydriert wuarde, enthilt dieses wenigar Arocmaten (37 in der Summe
der ring4ﬁrmigen'Verbindungen.gegenﬂber 10% bed navhgeschalteten
5058).  Noewge | e
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, ' Diese beiden Effekte gleichen sich anscheinend in der Oktanzahl ge-
| ————rade—gun, sodaf—hier keinetnterschiedtefestrentelitwerdenkonntens——

= Im*Raffinationezrad~def~B~Mittélble—aind-praktisch—auoh—————~—

keine Unterschieds zu sehen. Der beinahe noch innerhalb der PFehler- :
grenze liegende Unterschied zwlachen den Basenzehlen der beiden Produk- §
te liegt im gleichen Sinn wie der Aufhydrierungsgrad. Hinsichtlich
des Siedeendpunktes der B-KittelSle hitte man erwarten kinnen, daB
dlese beim nschgeschaltzten 5058 etwas tiefer llegen wlirden. Die
Analyeen gebsn aber keinen Hinwele awf einen solochen Effckt. Hine

- katierten Richitung liegen.

cegen Komns i1 der Sitdekurve zul Ausdruck, dal der B37b6-H058-AbBtrol=
fer oben “"ditmer" igt als der 8%376-Abstrcifer. Dies gilt hesonders
ftir die Frakuionen {iber 250 .

Dia Anilinpunk$ekurve: des 8376-5058 und des 83706-Ab=
gtreifers sind einander ziemlich dhnlich. Die Unterschiede liegen
in der erwaztbeten Richtung, niémlich, daB bel Mitverwendung von 5058
gogeniibee Verwendung von 8376 allein die oberen lLraktionen relativ
beeser aafhydriert werden als die unteren, d.h. dasgbei Mitverwen-
dung von 50%8 die AP-Kurve steiler verliduft als bel Verwendung von
roeinem 8376,

B. liskussion zu Tabelle V,

In Benginierbarkeit der beiden B~Mittellle sowle ausbeute
und Qualité. der daraus hergestéllten 643%34-~Rerzine liegen keins Unter-
schiede vor, Im 6434-C-Hittelsl ist der hthere Aufhydrierungsgrad
bei der reinen 8376-Kammer noch zu erkennen, im 6434-Bengin jedoch
nicht mehr. Die geringen Unterschiede in den Qktenzahlen dlirften
auf kleine Yerschiedenheiten in den Sisdekurven zurlickzufiihren sein,
sofern mie tiberhaupt auberialdb der Bestimmungefehlergrenze liegen.

¢. iakussion zn Tabells V1.

Die ®paltwirkung des nachgeschalteten 5058 kommt deutlich

im Mischungsverhiltnis Vorhydrier-:i6434-Benzin zum Ausdruck. Bsi
reinem 8376 in der Vorhydrierung enthiélt das Fertigbenzin 21, bel
8376/5008 29% Vorhydrierbenzin. Da das Vorhydrierbenzin aber schlech-
tere Klopizshlen als das 6434-Benzin hat, nuf sich d araus auch beil
ieweils gleichen Klopfsmahlen in den Vorhydrierbenzinen und in den
434-Berginen bei der Mischung mit hoherem Vorhy-Benzingehalt (also
hier bei nachgeschaltetem 5058 in de:r Vorhydrierung) eine schlech-
tore 0Z des Fertigbenzins ergeben. Dies wurde auch Ffurch die Fr- :
gobnisee der motorischen Unter. chungen bestatigt. Wenn auch die ge-
messcnen Upterschiede noch beinshe in die Mefifehlerzrenze fallen, so
ist doch bezeichnend, daB alle gefundensn Unterschiede in der dis-

?
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Bonsinatdon of Balreducts fyom
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By CGunthor, ludvigshafen, 20 Juno 194

gynorpada.

1, B.nmiddle oil from }:-rehydroganagicn cold eatehpot producis from Scholven,
Galsenberg, Vespeling, lavsm end Pollte, rcoxived by we from Docomber 1943 te
¥arch 1944, wors cxceptlonally woll wolined, without wrcepiion, and very woll
suited to benzizaticn. . Yhe findshed gaeolines, preduccd frem the cold eatch-
pot produsts by bonsinatier of the B~23ddle oils and mixture of the 6434w
gagolines wilth the prehydropginetion gasollnes, weve of 87 cetene quallty
thronghont, et a bolline end polat of 145° €,

2, In Br‘ﬁxg' Beniddle vll {AF 55), weil sulted enmination, was producad
only in tho starting peried of ithe prahydrogonsilion ¢talis,. In the maantime
. vho achivity .of itho. prelijdregenation eeialyots has datzeioratod vory mueh, .
go that tho AP of the Beniddle oil io eonly 43, In splic of very high tomper-
ature. To ba sure, tho relindng Is swill very good. bul tho B-ppoduet 1a no
longer readily benwinet Furthorncve, the grolydrogenalicn gasoline hag
Ay Lo oso great That tho finished
t end polnt, To prow
eub ff ot 135-140° G,

. &
©s {rom the Polits pro-

2, Yeots and cuperiments with cold calelne on
hydrogenation stalls (8378), with and ¢ suheoquent 5058, showed

" O A : . o D

that difforsnces exist pursly with rogi- vy of prehvdrogena-

N . Z . L 5

tion gasoline in the cold crtchpot pr with vepard to the
quality of this gascline erxd thz Becldile oil. liffercncos in the
geacline content of the wwahydrogensts c coduet heve this
offect, thot with subsequont 5055 rogenation, thi ishad gasoling
is of nomewbat lewer anti-kaock g v ] 376 prebydroganation.
No eaging of tho work of Q434 could Lo olpevwed in olr axperiments by sube

bt = - =
gogquent 5058 in prebwdvogenzticn.

T e @ RS W P s @ ER E) 4l im B s qn e me aw R B ew AW a4 B W SN i e U be wm w3 B Mg s O e e

In the £irat oarier of 1944 wo racelived ;'.r'-?el':.gﬂ37\;§gem‘tio_n cold

X oling, Briw, Isune and POLLtS
. : : oil abovs 150° 6. The
middle oil and gasolins wors apalyued, tus niddle ol g binslnated over

6434 'and the 6434 prooiiae, ag voll o2z thae miviurs with tho prehytrogevation

gesoline bolonpglng o i%, ws enalynsd.

catehpot products {yem Srholven, Ge

Feom Phidis we veccived ar s(ditdonz] barrwl cach of Gold catehpot

stalls, benildes the

- normal prehydrdgavaetion cold catchpot product Irom pecductioca, for the
oxanination of questioms of the effectivomess ¢f 5058 commseted behind 8376,

- , 413 co.c.p. profucts weve docomposed into gasoline and middia old
at 150° ¢ and the middle 0il run over calalyst 6434, with a thruput of 1.5 at
250 atm Hp and recyeling the G-nmiddle olle, to gesoline with 55-60% %o 100°C,
(boiling end point 140-150° ), The exporiments were meds In 50 c.c. con-

verters, = - : ST R
' o A XY

'
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" Resulic of inVOD'b._U‘CLLJODb oL UHE C.C.Ds PaC-iC.3 Gnd the gedolines
and middle oils mocovered fron thew nve given In Wable X vv' vhe normal
products of ths. plents, and in Pables IV and IVa for t the PoLitz productse
Tablos- X1 axd ¥ akow tho rosulis of tho bemzimatlon exporimdcis, 5 well as
data on the quality of &L 'J/‘-bg.aolinqd. Yobles TIX snd VI show the resulis
of investigatlons of the current mlxtwre ool .A.no'- fron prehydrogenntion snd

4434 —pagolind-ln—bs—paopeniden nipducod
oo ¥ T &3

Acori oy y

1. Mgecussion of Tablen I, IV & X371,

. Tﬁh}@ L,

. $he -Anvestigations and expurinenis covar 2 bilualious coal
liquatestion B-niddie O_L'J (uwolvm & Go“r.wnwrg) 2 Lwowa vorl liguefacticn
B«mh.dlo 0ils (Rhelatrawn & Lawma), 2 bram ceal tar D-niddle cils both fron
Bewx), and a patwolouns fnbb, TO}ebit. conl Mauefsetdon (abi. 30)-B-nlddle
o1l (PBlits). Tho ari ,A~ *c",;:t‘ O'F’ ’lb: rolucts €; COM ted o cach other,
ara such as ouLd be o 4 £ : ¢ e torinls, with tho
_cxcoption of Brix P-mlddia oll of 9.3.09%% walch mus waaoved from this
sevics becauge of crtpaorGinarily Tox AP, AL Bew 3 olls, including
that from Drix with the low 2 o istandiogly woll vellied, phenols
rostly below CL.01%, &11 bure abers © ostaaidand bolor 3,0 N}i /1., The
products from ..c-w]"wa, nharg ’-‘. wcning, lowna and Foll ’ from
:'th.llﬁ with eatalyots 22 76, whlel bavo been In og—oxuuion
fop gome tims, over 2 years, iy . { :

h a3 not yau d wv*iorm"x for eIl praciioal TEPABEd ., Tho u:.'lbi 0ils aro

D the 27,8.1 ,.3 ia feom the start-
ing i pav"m, 'mu hrie) v oncrmal Hheat.  Thy eiddle oild
from it has an A,P. of he covsa of thg folloving 7 wonthe the
ac'tim'ay of the T-\ﬁvdzo;w-u.-:‘.; n catalysd In Bt 4z cpad yary much, so that
in Feovmrv lL‘L’.‘, enly 9 dle oil with on ALP, of 1 weg 'um Lnan In
spiba of a cox 4.f.c’<smblc inerense in ie :

Bo.fable 11,
Table 1 sbcws that the Bewld: '.?,_ frem a1l plx,u'rt-s', axeept e
Pz Bemiddle ol at the bine , avre rzadlly : : cl, Tho dnlor of hanzta'-
tion varies batmesn £0 cnd 72, Gosificotion wme high *n ali eazes, over 208,
which i3 poars'lb'lv due to aL f’qc" thot, AeROTR Ly cpmk ing, too high g
gasoline conceﬂu;.ﬁlm ¥ ; -'_1 Gh3h-pas0lines ponerally reprozent
gocd 87 octane fuols at appr xim'v ml 5n «”LLW G in um ge. ol 1m0 and & ooﬁlhg
opd polnt of L45° € apd +
(motor - 0,129 iead).
: In She bonmination of B-peoducts fron ol works, arcopt raten ,, one
pard of pmhydi'ogena-tien gacoline goas with approximataly 2 parts 6434,
gasoline, Gines th p"ahvmn;aao'l:mu bep poover anti~inock propert ‘L:Ja ‘then
the 6434~-gasoline, :a octens numbsrs of the (434-gesolinen are deteriorebed
by the admixgure of preky-gesolines. The finishad gasolings fyem the c.c. Pa. .
prcducts from Scbolvcn, Cﬁ_.,sn’o\,rg, Wiessoling, levpa and PElite are 6till of
" 87 octane quality, im cp_ne of 1%, Only in the Brix go.sollm is 87 octane
quality not oblainéd, due to the larger qlh(.mibieﬂ of prehy-gasoline and its
espoeially. Yow cctane number at 50° ¢ bolilng end point, Ab a boil ing end.
* podnt of 135-1AO° G 87 octans ‘quality. t"t“ probebly be obtameé. e z'
S o - sh.
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oolon, 37, 9.6 Vs

J1, Discucalon of

~Tho investigations and - anpaiiiae
in Tobles IV, ¥ and VI,

1)

na

G.Cope proﬂuc"‘s Trom SB"’ S )O
Produet collseted from daily
NOVa 1Q/¢3 tv lf'}.)."cxl 19'.[,, t)"i‘
LaE. 58250

Cump. p:ccduc‘ta from o
Product collected from a
fyom Nov. 1943 o Marsh

2) ©

The investlodtions snd
.8peciiic differonces .Ln enslyain o

oo,

€.6,P. producty foom the §375.5068 ¢

Tablas 1Y apd Yie.

Bs 350

gtalls contalrs con fudm
product from the pure 8376 stajl )9,.5
foliowing 8576 cleawly e0lils, r_xlum
low teapsratuom As uight be arpeoet
alss eontains o 1itile mopo pa 3
But £inoe hydrognnat gonsuhnt U
‘conbalns esa a"CT,,o.u.EII, ﬂ in the con
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e
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Ta

1 waff

x{indng, alsc
troan the t
o limita of

In the dogroe of ¥
be Tomd. The differcnce bat
slight 1% 18 alwmeet within U
tho dogrse of hydrogeration. Az far as
B-middlo olls iz comesrmed, cne m{,hn
somewhat lower with the subseguend ,,0
guch offect. Ca tho comivery, the o*l:m

CoCoPo VEOSuet iz thinmer on top than &L
of 1.he feoctlons sbove 2507 C.

The aniline point cu:'**s of
closely weaeuble coch other. fhe diffe:
the suppleuentary use of 5055,- w.he uppaT
‘hydwogengted than the lowsr, cumparsd
A.P. cupvs is plesper with ths supplemonis
pure 83‘76, '

B, B, 1 ‘.{'able V

"here ara no aifxerences in 'che

r’}'B«middla oils, as well 25 in the ymld xmﬁ qd..lity o{‘ 6434, gasolinea pro~

era taoed on the Tollovi

Ay
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i, Lho resulis of zhich are shown
% otorting materlalss

sl pRitie
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¥

duced {rom Lhem, ThS feoator Bugroa oF miaepaanion dn we puro 3376
gtall ls ptl2) recognirable ia tho GAA~Cwaiddle 0il, bal no longor in the
643h~geoolinn. The B...'g”w Qifferoresn In the cetava suahore wight be due
to amall variationa in the Lo.l:mr' erves, where thay avs origide of the
limites of cerovp In the determinatlong at 61l

Cpoblo W

Thoe Bp'htu-.afr eifect of the supplemniary 5058 ig cleurly exprossed
in tho mixturs proportiom of pyoby: M34-grooline. WIth puse 8‘3'/6 in pre-
hydrogenstion the finiuied geac! line contains 214
9376/5058 1% conteina 29%. Since, howwwver, Tht p ,»—v\.ﬂ«)l,nm heo lowew
octane rumbsie than the 6.4,\,-'-{*!,.;«()11“”) a lovor sotnn nuzhar fn the findshed
g{_soljxma wust resull, cven will equal u.,«.mw wamers 1n the pedhy- and the
Gh3hmpenolines, in s nixturs with vhge prily-gesoling contont, or, dn
thls cace, wlth ﬂubplzwmcn'm‘:y 5053 yravydeepmrntion,  This h@m algo besn
vorificd in the motor teste. Aven theough the migours? Jilfevances axo 9tlld
alront within the Limits of evvers, At io sirnidic i, el &) differencos
found ave in the dirvsetlen In quosidon,
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B-Products from. t{vdr P :mo’on Yorls

= WQJ.'}(S ' e ] v}ﬁl:\'('];"n! | G 13} Byx f P;;’itﬂ

Date Recld at In, i Z,Qq// I 3 AW W‘...l;_&’?’xfi-!e 233NN 2T 54D Qudabd ) 2250k )

Tar, Degdpnation T P22 1 P 1506 1 P 1508 1 1 ‘I 1560 TP 15891 P 3475

PRy, W Y T N s W A opon oesiz n.312 10,800 | 0,811
1

e

Speor—Grese 3.0 z(,u T 19,0 [49.5 (5.0 |AL.5 | 51.0

Tnitial Boil f2,/00 sofo0  {oe/eo {T0/00 162/00
4 ~ 150 20 | 27 ] 26
180 42 : 6 “9 .';..1

225 69 ) i &2 &é
‘ L3000 - : B T v ST o3
uoi‘lo End ’ ,’29&/\‘.‘,8 ; 295/ -aG/5 ljnf)’/rwg 21 5/(‘0
%agol. ~150% & : iy oD 23,3 29 5
¥-011 >150%: § ) 700 76, ’, IR ECTIO,

Gascl, oz /
Spoe, Quave 1 QTS
AP I/

Initial Bedil
$ - 0

. w100

{ Boil. Bnd

% Paraffins

W.s.\._nh thanos
-Avomaties -
i aturated

Iedins No.
0f Potor

Mo 0,12 Fb .

Tosts goed

B T T LTI R SR RY. TIPS -

1-041 " '1330 i ;
Spac. Goav. 0.860 ¢ 0.8 0.857
AP LI}G ; 20 ¢ 4 .'53 o0

Initial Boil 158/00 56/0C | 140400
% < 180 k i

225 4 33
‘ 300 5 ¢ ) 83 .
: .e!‘r .- ag ‘ 5 = »

Boil, End 305/9¢ | 326799 | 300792 [320/¢ 99} 317/99

% Phenols 0,002 0,007 13 - 0,008

Buse Mo, {mg) * 0.0 0.0 7 5 0.0

L reviniry s ATV e

Benzinated du Oonv, | 3 12 3 ; 2 11

" Record Page 5603 5705 5572 33 ! 4122
~ - %emp, (H7) | 19 19.0 19.5 9.5 %5 |2 19,5
Indox of Benzipation 72 52 le0 SR b 65
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Lauim
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Il

Brfle

Tecd product
X-011 > 150°

AP

Phonols

Beoo Huabor |
Reil. Bod

P L2

P 1506

4845
0,002

Temperaturo

Spacs Grevs cuCop.p.
% 0us0l.150 1 coCop.p:
ndox of Benzlmation

om s £-auar

gtebllized
3a30l.~¥iald
Gsalfde,

14 gasels in dseamips L

Zasols Spoc.Girave. i
AP 3/XX '

Initdal Beil
G w PO
% - 100
Yoil. Ind
% Pavaffius
# Naphthouea
% Avomatics
4 Tnoeturated
Icdins Bo.
OR Hotor
Fo 0,12 Fb
Teste

P

i
{
!
|
!
i
t
i
:
i
!

an,0

90
;
gocd

0.0
22

Py a1 e g e A

0,734
'.".11,/ 5.
&5/00

“

5
o/

Lk

5.

[‘i

009
73.0
89,5

goed

Cel1-0422
Spac.Grav,
AP

Boil, Bypd

Ly dar gy

0,819

53
278/99

Converier

5
5720

0,814
52
250/

Record Page

A wvzemawenn,

3

Pabra e

D o 60‘5
2.2
265/99

1400

.27 .8,43

55.0
0.013
1.5
320

F 158
1]‘,9 oj 0?)!(‘

41,0

0,003

1.2
310

14,5
0,742

&9
)

20,5
0.754
56

3

0.62

45/145 61/145

| 0,72

52/57

54/55
55/00
s

284499

T
2705

11
5722




Works Scholven {Golscnw Tieana- ; " Beix Pgli‘t&, '
begr .1 1ing (27,8430 (923044

Anawr et v et el

Bxturos?
Parts Prohy-(asol. 35 > 33 ] 32 L5
Parts 6434-Gadol, 05 . |67 ' ' 63 T 55

cserm et aran o m—

Spse, Grave 0.737 ;o oumes 0.735 | 0,736

AP I/11 49752 |49/5 51/34, L9/55 | 48/55

Initlal Boil 59/00 162 55/C0 58/00

% 170 3 5 6

- 300 5 5, 49

Bodly Enmd - {0 45/99-1140/69- sy /os ) 1 -350/99

% Pareffins 38 3. 43 L5

% Rephthones 57 el 47

% Arcmatics 3 7

% Unsaturaded 1

Iodine Ho, 2 oA 2.0

O Motor 2.5 69,0
¥o 0,12 Fb 5 , £6,5

For Comparixzom
0 6434 Gasol, o9 7 2.5 71.5 72,5
CH Prehy-Gasol, P 0 5205 65.0

Romarks ' ' Entive
coluam
caleulated
by mix-~
ture vule
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lomane

[ I, .
Poldiz B-Preducis

Prcduct

CuttoPe prodoict of
2021044, LuKo

-

1
CuCeDoP. from
3376-5051~

¢eC.PoPe from
8376.8tall - -

) . R
Porat s et ST

3psc. Grav,

AP,

Inivial Boil

g = 1500

180
225
300

Boil. End

Gasol. ~ 1509:%

F-0i1 > 1500:%

"Gﬁéai;ﬂéé;-im“ TSI T

Spec. Grav,
AP 1/11
Initial Boil
%« 70
160
Boil, Exd
% Paraffins
THaphilicies
Aromatles
Unsaturated
Iodine Ho.
OH otor
¥o 0,12 Pu

Bodl, Brd
# Fhenols
Base Ho. (ug)

R e LT

Benzineted in Couv,
- Record Page
Tonp. (KT)

0,123,
51,0
62/00
42
&9
95
365/50
28.5
1.5

PR RO R LS T 1L W R R s P

SESRE VLU I

MR 4356

Dbl —HiR 5165

0.710
5.5
700

25
- 37

&1

0.822
57.5

U5
Cu740
47/50
55,00

0,008
0,0
it
572
L1805
65

65,5
85.5
good

B L L T LU RTTI R EPEa

0,82
60,5
150/00

8

-39

g5
318/98

Index of Benzinmation
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Benninatlon of Pgliw",z

1 BuProdyets

e Alrnie

Product

B-1%-031 £3.
CoCepde Prole of

20R uhdep Mixcbure

B.#-011 fv.
e.e.po prede £
talls

1
31

B-M-0i1 T2
¢.0.po proda I
8376-5tall

Aniline Point
Phenols

DBase Huabsy
Boiling End

Tomporaiure

Spoc. Grav, ¢.C.p. prod.
4 = 150 In Co.0.P. Prods
Index of Bonzinatioan

product stabile
Gapol,~Vicld
Ganification

fagol.1 Spoc. Grav.
AP 1713
Inltial Boll
.v% - 700
- 300
Bolling End

% Paraffine
HNaphthonss
Aromztics
Tnse tuerated

Iodlne Ho.

OF Yotow

Mo 0,12 #b

Fests

auraa

. PR T T e AL A YA

e, all gwalld

24 pf

apl. NP 5165

| ov. wmess —

56,0

0.008

0.0
kN

19115 .
0,740

ooesrmt s o e, <4 S A A

- %, GaBOl{"'ln‘CGCiiPu’m"' RPN

0 033
23
0,722
54755 .
5/00

)

&0

U5/
L3
49
2

1
0.2
265
00,0
good

b Saer AT AT RA TSR K BTN e et oy e

S4/145
0,72

w2

60.5
0.007
0'7
318 -

1900

&0
72

v e AN e ——————TAYo e Y

0.77
20

0,722
55/57
44,/00
.8,
2
1/.5/9%
81,
L4

2

0
0.5

[N
AEPAN

9L.5
good.

G-M=0ilt Spoc, Grav.
' AP

B.E,

Converier
Bocord Page

0,810
37

0,803
57
PA6/99

B e

0.719
56/57

57/00

7

57

145/9%
56
43
1
D

0.5

3.0
32,0
good

0,805

59
275/99

6

5710

&
. 5709
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_Poopartdas_of Blondod Gasolines ({Prahy, Polits ». GA34 Iu),

Starting Matorial

cuCupa prode of
2o odfee Hlxture

2. all gtalls

- e.0.p. pred. i

. B376~5058 Stalls
Bbl, IWP 4356

c.c.p. prod. fo.-
'8376-Stall
Bbl. HWP 5165

stws

Paris Prohy-Gasol.
Parts 6434-Gasol.

29
1

21
79

. Iﬂiﬁﬁ.ﬂ.}.aeil"“" SRR S R,

L %o 700
- 100
Boll, ind
% Pavefflns
Raphthonos
Aromaties
Unsaturet=d
Iodine No.
OF Hotow
¥o 0,12 Pb

For Compariseon
O Prehy, Gasol.
0N é434-Gasol,

o

0,726
53/56

e —

3
o

144/96

0,724
55/56

e 60f00 ,m?
: 5

0% Hized Gosolims
galeulated from it by
mixture rulo,
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.‘ A ba o h v 1 2. -

Buar-Soholvan, den 250 2o 1942-~ Do~

~-R-8-1-8-0-b-0-

CEISEHIESIERS

iber Baauoh 1n Ludwigshafen am 24u un 25, 2o 420__

1) Eu sollte. sepruft wardan, ob fity die ﬂladbeoker Anlage atatt sosa~ '
; G.;..55¢:--;"|0« i 44.:’. n-nevesien Gaslohtepunktan ains 00 -
: ,A%m Gasphasa zweokmaaigerweisa gu- erriohten sei, Eumal Obersohlosien -
im 2ten Aunban oine eolohe “aqphaas vora&ahto

. Fir Obaréohloeien wurden euf Qrund von 10 1 Versuohan mit Obaraohlsai—. :
w,aohom Mittalal folgande &rundxagan gegabeno S T B

Kleanapparatur In -  gosohitut £o Anlage Obercohlesien mit |
mit Mitteldd alloin 45 % ﬁobg-poo ¢ 55 ¢ Hitﬁglbl.,;

Eat ~ 8239 . Kot 82%9
o Uruol 540 MmB, 850 Atm
. Durohsats = lol ' o4
Gegbelastg. 1500 md/p U 1500 @7 + 1000 I Zaltgas
Tomp. 23-24 Hv/40%Dasis 23 5 lv/Mirmotong. 0a.250-300 WE/kg!
Bi-Ioigtg.-165° = 0,44 verble oo Gesmmilotge imol. Eobd
Bi-Oong.4.Abotreifer = 43% '89‘03 50 % - &550 Bi
g-Yorgasung —= 13,08 V- 10058 _
' Vasserstoffbodar? = 530 m3/t B4 und
14 .01~Bingats = 55C¢ m t B3
Die Kleinverauohe R Soholvenor 40 Boile Kohlabeuzin und 60 Toile
Hittolsl-Mischung ergebon mit Ruokfuhrnng den B-Olea folgende “aﬁen:

Bonzin -1559 m a0 ,762
| v nidinpunkt I = + 26049

aJO&B 1’99 Pér. 0,45
égsoéﬁmﬁgm‘j; % &EWv § 08 73

Bephtone = 42,5 ° verbloibd mit 0,12 = 0% 9% |
. Paraffin 28 . ° R | ‘
Siedevexhalten =700 © 7.5%
100° = 74
7150 =92
' Enﬁpunkt 1630 . : K
‘ amu isﬁ die Gasam%ausbeuta = 89-kg B’ aug 100 kg- oﬁigax M sohung Eobi;:
& ¥ittel8l, dob.. °~Ve¥858nng 9%, Bi-aongo in Absﬁra. or 65 vﬂloﬁ'bei Bt
’v'ffein@m Dnrohaats von 1o5 bei 24 &V/#0° S Lo

Looste




 -_2 ;

‘ ”am 1tt9161 gllein bgnzinigx axgah_nin_ﬂnnzin_fnlgandax_Qualit:

d-15-=-0,772

AP = ¢ Q70 _

Jodzohl 2.0 Dampfdr. 045 _
* Aromaten 37 Gw.® 02 17
. Ungeshbtigte 1 Gw.%

Naphtens 37 % ,_varblstbtﬁmit 0512 = 0% 90
Paraffin 25 % '
0-Vorgasung 15%

drackaiigerweiss g0llte man dne Kohlebenain picht cusammen mit dem
11 tteltl benginieren, aondern dag Eohlebonzin bed 1709 absohnefiden
und dber eine 50 Atm-DﬂD—Kammar gleich dehydriorend xaffirioren.

Boh-Kohlabsnzin dohydr. bei 26 Ny dehydr. bai 38 My

e QP
AP = 23,3

Siede onain 69°

- 800 1.5

-100° 26.5.

o -1509 8805 e -
EoPo 170 - 4a vergasnng 148 Vergasung

' 0V, fv-Qualiy
3605 Gw.® Acomaten 39% Avomaten 59%. Aromatoa = 0V,h-Q 8%

03 79-80
vorbleibt 0% 89-99

fortragen aug Giadbeok ergeber aich folgende Knderungen:

Zu bensiuleren sind im Fall VIc = Pahrvoise 35:65
. Eob4-200% ' = 11.3 £/h
Hittel6l 200-325° = 25.6 v/

‘Gooant: 56.9 ,‘Fi_.r.’h




Gssamtbenzim.emng'von”n oW 3 ARS8 = 56,9, é/n
orfordorliches Xatvolumsn 700 Aﬁa w58 pd
boi Bi-Ieistung 0055 SR §7iﬁ “m 803-Ofonmiintel g 7 mo

‘und 87 Ow. Gosamteusbeute DR = 3 KaMmeraystema
: v : (Dreifaohvfen)

'm—Fam—vmwmxaa ;0 : 50
" Kobi = 114 ¢ -
KoMi = 18,3 %
- 2907 t/h enteproohend 87% Auﬂboute = 2509 ¢ i
- exforderliohos Katvolumen — =47 pl -~ - '
= 6,7 Ofonmintel
e © 3 RKemuoraystem = 2 X JZweifachkammern
+ 1 ¥ droifaoh

. Wrde_Jedooch dag Kohlebenain- statt -vei-2009 b3t 1700 ‘abgegohnitten ™ Y
und _getrennt bai 50 At sZehgdriorend raffiniert wagdon, 80 wiirde fol-
gondes Bild entstéhen:

gtatt 114 § -200° = 9 + -1709 5 BRIE8 75 4 DY fncboute mis
egtbenzin 170~200° = 2.4 ¢ sum Midtelsl. 59 % Avomsten

gtatt 25.6 ¢t Mivtelsl z e 28 ¢ —170-3750, Vorgasgs 15% = 25.8 ¢ Bi

e @04 Y Restbongin} . omlt 5T Aromagen.
Dioses Benzin 148% sich auoh im DHD-Ver;ah ‘on infolge seines groben
Naphtengehaltes bdei milden Bedingungen obne groBe Vorlugts suf oingn
Aromatengehalt von mindestens 55-69 % bringan.

 a) erforderlich hei Belestung 0.3 £ur Dohydr. = 30 @3 Katvolumsn
= 1 DHD-8yatom

yggb) " fur Mitteddlbenziniarung 0.44 = 54 p? Eatvolumen
A : : o= § oes Syatamen
= 00

Auf Jeden Fdall werden 3 x 700 Aty EKemmsrn benﬁtigt, statt bei 5058—
6434 Kombination mindestens 4, wahrgohoinlioh 5 Eammern boil 300 Atmo

;7 Oberschlesion axreehnete aich einen Geldmehraufwand von oa.Ri 3.5 #Mill,
bed 700 Atm gogon 300 Atm Gasphaqe aus, die duzoh die geringere Var- .
gasung trotz hihoren Aromatengehalt in'1 Johr eings spart werden. :

/. Ei-tusbints bed 300 A%m, aue 30 ¢ B4 + I x 838 = 6 Stuse = 197 000
-, doto (Aromaten 10-35 ) 4

. B4~Ausbeute. bei 700 Atm aua- 30 t Bi * Mi X 87% = 25 1 Stuto = 209 000
duto (Atomaten 25-30 %) )

v Lehrausbeute von' 68s 12 000 -Jate. % RM 400c--w Qo RMo ‘Bo 00000000-0" v

7" AuBerdam et die Waeserstoffezﬂparnis bai 700 Atm Gasphasa bstvach%lioh ,fd

QL&,-

e

o




.. Bel den Wessaretesimsngen gouil angexon FlicSaokoma Ma ¢ 1-2'HY

baatehen-dusofern-Differenzen; ™ als-Ata—150; b53 VIa_Sumpfphase. 91-000- g3/
N B ~3tdo-raohnet-stait

%t " Gasphage 24 000 m3/h ]

reohmot statt 29. 000 m3 .

bod VIb Sunpfphase 85 000 n3/k)]
*oohnat otatt 100 000 m3 .

°_VIb Gasphago 18-500-me
rechnot statt 22 500 n3,

Gegenubox”dieaen'zahlén wird dex Wﬁasérhtoffverbrauoh bei der 700 Atm
‘Gasphage

- Pall Via a,ﬂlgg.$~3~§1 32,8 § BL o 575 m} auf 19 000m3/h verminders

Tall VIb = 24002 87 o 26,3 ¢ B4 o 575 u? auf 15 500 a3/ o 0
3 Iﬁ@%uroh Wegfall der 6434 Kontakte wird der Igobutananfall der Gladbackey
' Anlage auf eiwa 50 ¢ vermindert. ' :

In der 700 Atm Sumgfghaao,QindJ8Qmaeﬂﬁzoﬂversuoh~Lua1n»der~Vergaaung"“'

g 10 - | %Woé-§§Wo it oa. LO% g0 04 im Butan 51 srwayten. Boi ca019°5$ ?ﬁ

KoW. Vergasun envsprechend 0,3 t/B Isobusan.

In der 700 Atm Gasphase enthdlt die Vergasung cao 45 % 04 Ew mit oso 40#
Ino 4 im Buten bei oms 4.3 t Xow. Vorgasung E5% gnigpy,

doho Gesamt Ipobuten = 1 t/n

maoh Analyse = 8 000 Jato Zmobuten:

”ﬁechﬂbt“mén’mit‘einér'Gewinﬁﬁhgémuéiidﬁkéif”von 75 # dsx Gosamtbutanmen-—
gon (3.3 ¢ 1.9 = 5,2 ¢ © 75%) 80 gtehsn tochnisch fir dine Alkylanlage
082 309 %/h = 30 000 Jate Gosamtbutan mit einen Yehelt von oa. 6 000
- Isobutan gur Yerfiigung. Bino loomorisierungasnlage fur oa. 9 000 t miBta
”g@gs~erfowﬁorl&qha'50:50 Vorhiiltniz vom Buten zn Igobutan einstellen.
.X) mu diosen Dizferenzen wird die 1.6, nooh Stellung nohmen.
7X) geYoohnet mit 80 ¢ Bednkohleeinsatz/58d. boi 21% 0-Vorgasung auf 75 ¢

abgabautes § = 15.8 ¢ vergastes 0 = 19:5 ¢ Xw-st0ffo = 3.3.t Butan
und Igobutan/Std. ' S

89302 Dro Urban

N .8 an: Horrn Dir.Dr. Piex,
- .. Berrn Dr. Joasg, '
- Harrn Obering. Sohiwy. = .

0,7 t/h Teobuten, |

RXX) gereohnet mi$ ednor mittleren Benzinsrmeugung von 29 t/5%d. bei 12% o
lvergasung = 4 4/5td. 01 = 4.3 § KoWo, darin 1.9 ¢ Butan wo.lsobutan/b |




700 -or 300

U+—S — BUREAU- CF—MINES

HYDRO:—DENOI—PLANT-DIVS

Atm, in the Vapor FPhase
at- Gludbeok S

By Dr. Urban, Buer-Scholven, 26 February 1942

1) The question was raised, whether it vas botter to use 700 atm.
in the 5058-643/ vapor phase at Gladbock, instead of 300 atm., since
Blechhammer proposes to use 700 atm., in the vapor phase for its second plant

oxtens ion,

The i’oilowing ﬂgures serve as a basis for Blechhammer, based on

10 1itor experiments with Upper Silesian middle oil.

Sméll Apparatus at
In with Mi-0il alonse.

ettt rytn e

Catalyst, 8239

Fressure, 540 atm Hy

Thruput, 1.2
Gas load, 1500 2/t oll

Temp, 23~24 mV/40° basis.

Gasol, yleld - 165°%C = 0.44
Gasol. Concentr, in G. Catchpots 43%
C-gasification - 13.7

0.N. 74, with Fb 89,

byt Yot e B e e ot A oo sara—s e v
Foads| A 0 o g

Estimated for Blechhammer with :
- 200° C and

45% coal gasoline

st
S e——-

8239

550 atm

1.4

1500 m3+1000 1 cold gas

23,5 uV/hest of regction abt.
250-300 Keal/kg

0.55 total yleld, incl. coal gasol.
50% = 155° ¢ gasoline
10, 5%

" Wy requt = 500 w3/t _gasol, & ili-0il
input = 550 m/t gasol,

The small mcperimén‘hs with Scholven 40 i)drt co‘;.il gasoline and 60

part middle

B-olls .

" Gasoline - 1559 C

“ - Density @ 15° C = 0,762

_ Aniline Point I 2 4+26.4° C
Icdine Number = 1.0 -
Vapor Préssure = 0.45 -
Aromaties = 28.5%/wt.

.. Unsaturated = 1.0%/mb .

i

oil mixture gave the following resulte with recyeling of the




Naphthenos © 42,5%/wt. -
Paraffin = 28%/wt.
Octane Number = 75, (with 0,12 Pb = 91)
Boiling - 70°C = 7.5% - : o
L 100 = 7w
" 150 = 92%

T3 CY D ad. L’)n Y
Emd—Point #—1630-G<

The totd yield = 89 kg gasoline from 100 kg of above mixture of
coal gasoline and middle oil, i.e. C-g,siflcation * of, gasoline concentration
in cold catch pot ® 65%/vol. with a thruput of 1.5 & 24 mV/400,

Middle oll benzinated alone.gave a pasoline of the following qualitys

0,772
4170 ¢
2.0

Spec. Grav., @ 15° ¢

Aniline Polnt

lodins Number

Vapor Pressure 0.45

Aromatics 37% /vt
_Unsaturated..... .. .5 1%/ wbe .

Haphthene 2 37%

Paraffin 25%

C-gasification 13% .

Octane Number 5 77 (with 0.12 Pb = 90)

af 33 gb 03 st

a8

7 83 5§ 2

Properly, the coal gasoline should not be benzinated together with
the middle oil, but cut off at 170° C and then refined in a 5C atm DHD stall.

" Raw Cog] Gagoline | -DHD @ 26 m¥ . DED @28 m¥

Spec.G. « 0,776
AP, 3 23,3
Initial boil = 69°C
-809C, 1.5%
2100 , 26,5
=150 88,5
E.P. = 1700 4% gasification U% sacification
Arorntica T 30.5%/wt| 39% aromatics 59% aromatics
) i ODNO 79‘809 \7i-bh i.?bnS(}'LqD
2 CVsb quelity.

Yhen applied to Gladbeck, the following chynges result:

To be benzinated in Cage Via . = _Oper, Neth, 35:65,
Coal gasoline - 200°C . - © @ 11,3 t/b .
Mmiddle oil 200-3250C- 8256 %/h

Total = = 36,9 t/h

‘Required catalyst volume, 700 atm = 56 B3

@ 0,55 gasoline yield - . . 7 . = 8,3 Converters &7 n3
& 87%/wt. total yiedd . .= 3 Stalls (triple ) ,
: ST I o {converters) . . . .-

2




Naphthenos © 42.5%/wt.
Paraffin = 28%/wt. :
“Ootane Number s 75, (with 0,12 Pb- = 1)
" Boiling - 70°C = 7.5% - ‘
"o100 s Ty
" 150, . = R%

End-Point Y630 C3

The totd yield = 89 kg gasoline from 100 kg of above mixture of
ocal gasoline and middle oil, 1.e. C-g,sification = 9%, gasoline concentration
in cold catch pot = 65%/vol. with a thruput of 1.5 & 24 mV/40°, :

- Midd1e o1l ‘berizinated alone gave a- gasoline.of.tho following qualitys:

0,772
$+17°¢C

2.0

0.45

37% /Wt

37% :

25%

13%

77 (with 0,12 Pb = 90)

Spec. Grav. @ 15° €

Aniline Point

Iodine Number

Vapor Preasure

Aromatics
—Unsaturated —n

Naphthene

Paraffin

C~-gasification

Octane Number

39 63 &F o & 41 18 Q% 5% 41

Properly, the coal gasoline should not be benzinated together with
the middle oil, but cut off at 170° C and then refined in a 5C atm DHD siall.

Raw Con] Gasoline | DD @26y | DHD & 28 n¥

Sp@Cch @ 00776
AP, 2233
Initial boii = 699C
-80°C, 1.5%
-100 , 26,5
2150 , 88.5 S S :
E.P. = 1700C 4% gasification 148 cacification
Arcmnties T 38.5%/we | 39k aromatics 59% aromatics
0.N. 79-80, with Fbs8%--90
8 CVsb qualitys

¥hen applied to Gladbeek, the following chynges result:

To_be benzinated in Cdse Vla . o Oper. lleth, 35:65,
Coal gasoline - 2000C : ~ @ 11,3 t/h

Middle oil 200-3250C ... 8256 t/h

Total = 36,9 t/a

[

_ Roquired catalyst volume, 700 atm =~ =58 m3 :
@ 0,55 gasoline yield - = 8,3 Converters & 7 m3
. &-87%fwt. total yield ‘e 3 Stalls (triple -.) _
: o L - - - (converters) -~ - -

L

_
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