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durchlaufend bei Herrn Direktor H&Eémann

Betr.: Leistungsberioht fiir die Zeit wvom 1. 7.1938 - 30.6.1939.

ﬂeitaua der Hauptteil der Arbeiten des Betriebslabora-

‘toriums I entfillt auf die laufende Uberwachung des Betriebes. .

Diese bestand in folgenden periodischen Untersuchungen:
1. Wasaergasanlage:

8)fokauntersuchung auf 7assergehalt und Asche; b)Schlaoke-
untersuchung auf Wasser und brennbare substangen; o)bauer-
und. 3tichproben von %assergas; d)Gasatichproben von jedem
Generator zu verschiedenen Elase-und Gasungeseiten; e)Sohwe-
felgehalt und pH-%ert des Skrubber-Umlaufwassers; f)Uber-

. wachung der Abschliummung der Mintel und Abhitsekeasel,

2. Grobreinigung: | )
a)3ohwefelwasaerstoffbestimmung im “agsergas wihrend der
Reinigung; b)Sauerstoffbestimmung im 7assergas wihrend der
Reinighng; o) Untersuchung von Grobreinigungsmasse auf ihre
Firkeamkeit; d)Untersuchung von ausgebrauchter Grobreini-
‘gungsmasse auf ihren Schwefel- und Waisergehalt

3. Feinreinigung:

a) Org.5chwefel- und S Sohwefelwaasserstoffbestimmung sowie
Sauerstoffbeastimriung vor, liitte und nach den eingelnen
 Systemen; b)Porositit, Waeser- und Sodagehelt neuer Fein-
| reinigungenasse; o)oulfid- und Geaamteohvefelgehalt ausge-

brauchter Feinreinigungamaese.

4. Ronvirtierung: _
a)Stichproben von Konvertgas nach den einzelnen Ufen und
kKihlern; b)Schwefelwasserstoffbestimnungen an den gleichen
Stellen; c)szeitweise org.Schwefelbestimmungen vor und nach
Konvertierung; d)Dampfbestimmungen im Gas vor und nach der
Konvertierung; e)Untersuchung neuer Konvertierunsaﬁésaa
auf iirksamkeit und echwefelgehalt.
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. Normaldruck~ und ¥itteldruckeyntheses
8)Dauer- und :ohichtproben von Synthesegas I und 1I, End-
gas II und Restgas mit Heizwert und Litergewioht; b)Stich-
proben der Endgase einzelner (fen nach einem mit dem Betried
vereinbarten Plane; c¢)Uberwachung der Abachlémmung der Ober-
kesael; d)Katalysatoruntorsuohung bei Ofenneufilllung auf
Reduktionswert, Cobaltgehalt und Sohiittgewioht sowie Stiche
proben auf Aktivitétsprifung; e)Untersuchung des ausge~
brauchten Katalysators auf Paraffingehalt und Kohlenstoff-
abacheidung; f)Analyse und fiassergehalt de.‘Hydrierwaauor~
stoffes; g)Siedeanalyse der Extraktionstle.
6. KXondensations- und Aktivkohle-Anlagen:
‘ a)Siedeanalyse, 8pez.Cewicht, SHuresahl und Olefingehalt
der anfallenden Rohprodukte; b)!berwachung der Laugenwdsche
. der Druckkondensation; ¢)0lefin- und Benzingehalt der Rest-
gase; d)paraffinnebelgehalt der Restgase; e)vazserbestinm-

fung und Restbeladung der Aktivkohle; f)7irkungsgrad der
Gasolgewinnung. : ‘

Te Gasolgewinnung:
8)Analyse mit Litergewicht des Rohgasols; b)Dichte der Gaso-
le wihrend der Verarbeitung in den beiden 3tabilisationsan~
lagen, Bestimmung der tiber 20° sisedenden Bestandteile,. Pri-
fung auf lersgehalt; ¢) Bencinbeoladung des Rohgasols; &)Tren-
nung der Kohlenvasserstoffe deg Verkaufsproduktes gleichzei-

tig mit dem Benzolverband und alg 2-wiohige Durchsohnitta-
probe,

8. Dampferzeu Gaskessgel ) ;
a)Heiggasprobe; b)Speisewagser- und Abachlédmmwasser-Unter-
suchungen; c)bampfuntersuchung aus sprithanteile,

9. fasaerhaltung:

a)Ana;ytieohe Uberwaohung des Rohwassers; b)analytische Ubey-
wachung der Permutitanlage und der Speiaewaaser-Entgasunge-
anlage; o)@berwachung des RUckkithlwasserkreislaufes,

10, Verabhiedenea:

a)Analyse mit Litergewlcht des Heiggases und des Abgases
aur GHH.
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iieben diesen laufenden Untersuchungen wurden folgen-
da Fragen eingehend bearbeitet:

1. Gasreinheiti:

[Eine neue Bestimmungamethode fir organischen Schwefel in Ga-
‘sen wurde ausgearbeitet. Hierduroh iast eine dauernde visuelle
‘'berwachung, vor allem der Feinreinigung, mtglieh, wihrend
die quantitativen Untersuchungsergebnisse kurge Zeit nach
Beendigung der Cntersuchung feststehen.

\Durch Tiefkithlung mit fliéseiger Luft konnte rohes Fassergas
|bis auf unter 0,2 g Gesamtschwefel/1C0 m3 goreinigt werden,
!Vor der Reinigung betrug der Schwefelgehalt des Gases 250 -

350 /100 m3.

Versuche, aus dem feingereinigten byntheaesaa durch Tief-
kilhlung neben Schwefelverbindungen andere aktivititsschtdi-
gende Gasbsstandteile (Harsbildner) zu entfernen, hetten
keinen Erfolg, da, wie aus fritheren Untersuchungen achon
bekannt, in unserem Synthesegas keine kondensierbaren Bestand-
teile enthalten sind. 4 -

Durch Zugabe von Sohwefelwasserstoff bzw. Schwefeldioxyd sum
Synthesegas bzw. Wassergas konnte geseigt werden, de8 diese
beiden Verbindungen, in den im Betrieb mbglichen Mengen zuge-
gsetzt, keine 3t¥rungen bei der Feinreinigung der Gase her-
-vorrufen.

Nachdem sowohl bei Sohwarzheide alg esuch bei Ri:einpreufen
die starke Schiédlichkeit der aus dem Synthesegas gewonnenen

' Kondensate nachgewiesen war, koonte gezeigt werden, da8 diese

Kondensate, unserem feingereinigten Synthesegas sugesetst,
die gleichen schiidigenden Virkungen haben. Da8 diese EKonden-
sate nicht aus der Feinreinigung stsumen und da8 die unter
unglinstigen Temperaturbedihgungen in der Feinreinigung ent-
stehenden Kondensate keine Kontaktachddigungen hervorrufen,
war das eindeutige Ergebnis weiterer Versuche. ‘

Andere zur Pdlymeriaation nqiganden Verbindungen, wie c&alo-
pentadien, Acetylen u.H., sind ebenfalls ohne EinfluB auf
die Kontaktaktivitdt,
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fDer Gisenkarbonylgehalt im VWassergas und Syntheuegal bei

verschiedenen Drucken und Remperaturen wurde festgestellt.

e

Selbst die bel 10 atil gefundenen Hiohstwerte von 0,02 g

Bisen/100 m’ dirften olne Bedeutung filr Kbrroaion und Ak~
tivitdt des Lontoktes sein.

An einem Versuchsreiniger (Gasdurchsatz 10 - 20 u%/Stunde)
warde gezeigt, daB unter normalen Betriebsbedingungen in
einem Lure Jgang,der erviinachte Sohwefelgehalt von unter
0,2 /100 m3 in unserem Synthesegas bsw. Vassergas bei einer
Endanfsidttigung der linsse auf 8 % Schwefel erreicht werden
kann, %ird eine ale Eirichkorn verformte Feinreinigungsmasse
verwendet, 8o iot die Reinigung sohleohter und die Aufsiitti-
gung der Magse geringer,

Regenerationsversuche mit ausgebrauohter Peinreinigungsmasse
durch Behandeln mit Wasssrdampr bei 200 - 400° O hatten kei-
nen Erfolg.

Xonvertierung: S
Konvertierungsmassen der RlUigerswerke und der I.G.Farben-
industrie wurden mit Xassen von Kuhlmann verglichen. Die
Aktivitit dirfie allgemein die gleiche sein. Die Kornfestig-
keit, vor allem bei Uberhitzung bis 650°C, ist bei Kuhlmann-
und Rutgera-Massden geringer als bei den I.G.-Massen, Die
I.G.-asge war stark schwefelhaltig und gab daher withrend
des Betriebes Schwefelwasserstoff an das Gas ab.

Ungere Peinreinigungsmasse, als EKonvertierungskontakt ange-
wandt, geigte eime um rd.15 % schlechtere Aktivitit, ver-
ggiohen mit den oben genannten Konvertisrungsmassen, Jber
geine lLebensdauer kann aufgrund dieser Laborversuche niochts
berichtet werden,

Konvertierungarassen der Viag, Wiem, haben eina noch gerin-
gere Aktivitit. - :

Verauche zur Aufklldrung der 3ohwefelwaaserstoffbildung im ’
Konvertgas- und ‘assergaskithler zeigten, da8 diese nicht auf’
chemiaschem ‘fege erfolgen kann,
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Die wobedmalig friher festgestellte ginstige 7irkung von
Unterdruck bei der Reduktion des Zatalysators wurde ndhey
untersucht, ebenso der sohidigende Einfluf eines wasserhal-
tigen Reduktionswasseratoffes.

wigohkontakt konvertiort Kohlemoxyd bei Anwendung eines 4-
fachen Tasserdampflibersohusses bei 180 - 210° ¢ swischen

' und 22 %, %erden wasserdampfgehalte ongewandt, wie sie
glnstigstenfalls in der Gasaustrittszone der Eontaktachioht
vorliegzen, a0 fallen diese Umsetgw: "1 atark ab, Da die An-
wesenheit von vaseersicff das Gleic. jewicht weiter stirs,
go durfte ein kohlenoxydverbrauch durch Konvertierung bei
der Synthese kaum in Erscheinung treten,

lDer Einfiul des i asaerdampfgehaltea’Kéé”byntheaogaoea ent-
;apriant in Sittigungsbereioch 0 -~ 40° ¢ denm VQrdunnungograd
der wirksamen Gasbestandteile.

Vergleichsversuche geigten, dad bei zweistufigem Retried die
Herausnahme von Benzin - und Gasol-EKohlenwasserstoffen nach
‘der 1.3tufe nioht erforderlioh ist. Eine Beeintriohtigung

‘der Umsetsung in der 2.5tufe durch Anwesenheit dieser Kohlen-
wasserstoffe xonnte nicht festgestellt werden. '

Belastungeversuche mit Cobalt-Thorium- und Migchkontakten
geigten im Laboratorium im halbteohniaohen NaBestabe, da8 ein
Kaximum der ifenleistung bei rd.5-facher Gasbelastung auf-
tritt,

Versuche mit Feinkorn lassen eine bessere Verflissigung auf-
grund eines allgemein besseren Temperaturausgleiohs auoh im
groBen erwarten. ‘

Durch Verringerung der Xontaktschichtdicke bis au? 1 mm bei
zwangsweiser Anwendung eines Feinkornes konnte wohl eine bes-
pere Verfliussigung erreicht werden, doch ist der Riokkang

der gasftrmigen Reaktionsprodulkte verhéltnismiifig gering.

Aktivierungaversuche an paraffinarmen (extrahierten) Kataly-
satoren unter betriebsmiglichen Bedingungen mit Vasserdampf
baw, Wasserdampf-luft-Gemischen hatten nur negativen Erfolg.

-0 -
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Ter Einfluﬁ von Schwefelwasgserstoff auf die Aktivitit und
T.ebengdaner von Cobkalt-Thorium~- und Mischkontakten wurde
eingehend Uverprift. Im Gegensats gu organischenm Sohwefelver-

%bindungen, vor allem Thiophen, ist die Tiefenwirkung bei
‘Miachkontakten verhdltnismidBig gering.

4. Versohiedenes:

Aktivkohlon der Vereinigten Farbwerke, puaséldortg wurden
auf ihre Eignung flir den GroSbatrieb gepriift. Alle Kohlen~
arten hatten eine zu geringe Festigkeit.

Drei belgische Xohlemsorten und ein Torf aus Finnland wurden’
auf ihre Verwendungsmglichkeit gur Heratellung von Synthese-
gas untersucht,

Ddr. Helir.Alberts
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