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Verfasser: Stuhlpfarrer.

Durchdruck an:

Dr. Hagemamn
Dipl.-Ing. von Asboth
Dr. Tramm

Dipl.-Ing. Stublpfarrer

Cekretariat Hg.

Zeichen: Datum: /
Abt.HL - Stpf/Mm. 19. Juli 1940.

Betrifft: Versuche zur Trocknung von H, bei der Fa. Gebr.Herrmann, K&ln.

Bei der Aromatisierung hat es sich als notwendig erwiesen, den
zur Reduktion des Katalysators notwendigen Wasserstoff trocken zu

verwenden. Es wurde daher bei der Planung der G.L.T.-Anlage unter

anderen l0glichkeiten zur Troclmung des Vasserstoffes eine Trocken—
anlage mit Silikagel von der Fa. Herrmonn projektiert. Danach singd

50 000 m3 H2 pro Stunde mit etwa 30 g H20/m3 auf einen Maximalgehalt
von 0,1 ¢ HQO/m3 zu trocken. Als Kiihlung steht Kithlwasser mit einer

Temperatur von +30° zur Verfligung. Herr Herrmann will eine Trocken—
anlage ohne vorherige Tiefkililung des Gases verwenden. Bei dieser )
Anlage sollen drei Adsorber hintereinander auf Trocknung geschaltet

sein, und zwar so, daB im ersten, schon beniitzten Adsorber nur ein
Teil des Wassers zuriickgehalten wird, widhrend der 2. und 3. Adsorber
denn den Rest des Vassers sus dem Gas nehmen. Zwischen den Adsor-
bern sind Vasserkiihler vorgesehen. VWihrend der Sdttigungsperiode’

wird mit dem heillen, nassen 7asserstoff ein vierter, bereits ge~

sdttigter Adsorber regeneriert, wihrend mit dem getrockneten kalten
Vasserstoff ein fiinfter regenerierter Adsorber gekiihlt wird. Um die
Arbeitsweise einer solchen inlage zu untersuchen, wurde von der Firma

Herrmgnn eine Modellanlage, welche den Abmessungen der groflen Anlage
angepaBt ist, aufgestellt, Beiliegende Skizze zeigt die Versuchs-
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apparatur. Danach steht der Adsorber I auf Regenerierung, die Ad-
gorber II - IV auf Reaktion und der Adsorber V guf Kilhlung. Die Ad-
sorber bestehen aus Rohren mit einer lichten Weite von 30 mm, einer
Liange von 450 mm und sind mit je 230 g Silikagel gefuillt.

Mit dieser Apparatur wurde eine Reihe von Versuchen durchgefiihrt,
und zwar so, daB nach je einer Reaktionsstunde der Adsorber I an
die letzte Stelle (V) gesetzt wurde, wihrend die anderen Adsorber
um eine Stufe nach veorwirts gerlckt vurden, sodal der nunmehr ge-
sittigte Adsorber II zur Regenerierung kam, der halbgeséttigte Ad-
gorber III zur vollen S&ttigung gelangte usw.

Der ‘asserstoff (1.9 m3/h) stromt durch eine mit Vasser gefiillte
auf 40° erwirmte Frittenwaschflasche, wobei er sich mit Vasserdampf
sittigt. Da der Viderstand in der Apparatur konstant ist, konnte die
durchgeleitete Wasserstoffmenge schon mit dem ifanometer vor def
Apparatur gemessen werden, Die genaue llessung erfolgte mit einem auf
Yasserstoff geeichten Rota-lesser hinter der Apparatur. Der ‘asser-
stoff vurde in einer Cu-Schlange auf <50 - 300° aufgeheizt und trat
dann in den gesittigten Adsorber ein, wo er durch die Verdampfung
des “assers bis auf ca. 60o abkiihlte. Gegen Iinde der Reaktionsstunde
stieg die Temperatur an der Austrittseite des Adsorbers auf ca. 150°.
Der sus dem ersten Adsorber austretende "asserstoff wurde auf 30°
abgekiihlt und blieb demnach bel 300 nit H2O—Dampf gesdttigt. Dieser
feuchte, auf 30° gekiihlte Wasserstoff trat in den schon vorbeladenen
Adsorber, wo er sich durch Adsorbtionswirme bis etwa 50 - 60° er-
wirmte und etwa die lldlfte seines Yasserdampfgehaltes abgab. Der ca.
50 - 60° warme Wasserstoff wurde wieder auf 30° gekiil:lt und gelangte
so in den noch unbeladenen Adsorber III, wo ebenfclls eine Temperatur-
erhShung auf ca. 50 - 60O zu beobachten war. Der nur noch geringe
llengen Vasserdampf enthaltende Wasserstoff ging nach Kihlung auf 390
noéhdurch einen dritten Adsorber und danach vollkommen trocken durch
den vorher regerierten Adsorber V. Die Stromungsgeschwindigkeit in

_den Adsorbern war ca. 75 cm/sec. auf leeren Raum gereclmet. Danach
folgte die llengenmessung mit dem Rotamesser und die analytische
Feuchtigkeitsbestimmung in einem Zweigstrom, welcher entweder vor
oder nach dem Adsorber V abgezeigt wurde und durch eine Gasuhr be-

sonders gemessen werden kounte. Die Priifung auf Wasserdampfgehalt des
-3 -
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durchgeleiteten Wasserstoffes erfolgte mit einem Taupunkthygrometer,
wo in keinem Fslle Wasserdampf festgestellt werden konnte, oder ge-
wichtsanalytisch mit U-RShrchen, welche mit Phosphorpentoxyd gefiillt
woren. Der Feuchtigkeitsgehalt des Vasserstoffes lag etwa eine
Zehnerpotenz tiefer als die Forderung war.

Nachfolgende Tabelle zeigt die Auswertung der ergten Reaktions-
stunde.

fdsorber Nr. 1I I Iv v 11X

Gewicht des regené— )
rierten Adsorbers 4200 4055 3890 4003 3946

Gewicht bei Vers.Beg. {4252 4084 3890 4003 3943
Gew.bel Vers.Ende 4197 4115 3917 4002 3942
Gew.der Silikagel-

il lung 230 230 | 230 230 230
Belodung in yo,y peg, |22,60 12,6% 0 % 0 %

Gev.5 bezog.
cauf Silika-
oel beil

o (@]
~a

~-~0
O N

Vers.Ende | 0 % 26,0% 12 % 0%

abgesgchiedenes HZO \|55 g - - - -

TinJius |Ein Jaus | Bin Jius |Ein [ius [Ein jus
pemp. des Gade? Grith | tritt | twath | it | teith
) 178 | 61 29 | 48| 29 62 29 1 27129 | 30
20’ 258 | 64 29 |1 53 30 63 29 [ 28| 28 | 30
30 270 | 64 30 | 51 30 62 30 130 29|29
40’ - 265 10 29 150 31 62 30 130 30 |29
50’ 258 1182 30 | 49 30 62 | 30§30/ 30|28
60’ 255 (189 30 | 48 30 62 29 1 30| 30 | 28
Gewichtszunahme der U-Rohre: 0,0072 g
Durchgeleitete Hz—menge 405 1
Feuchtigkeit im Endgas 0,017 g H20/m3

Ts wurden 6 Reaktionsstunden geprﬁft; Die Temperaturen fir die
einzelnen Recktionen wind in £Lbh.2 jeweils fir den Abtreiber, in
Abb.3 fir die beiden Adsorber in Abh#ngigkeit von der Versuchsdauer
durpestellt. Die sbu.4 zeigt fir die einzelnen Resktionen die Be-
ladung der einzelnen Adsorber in Gew. H20, bezogen auf Silikagel.
Abb.5 zeigt schlieBlich noch fiir die einzelnen Reaktionen die
erreichte Lenge ‘;'Iasserdampi’/m3 H2 nach der Trocknung und im Ver-
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gleich dazu die geforderte Unximalmenge.

Die Versuche zeigten, daB eine Trocknung von Wasserstoff, wel-
cher bei ca. 30°C nit etwa 30 g H20/m3 gesdttigt war, bis untver 0,1 g
8,0/n3, je soger bis suf 0,01 - 0,02 ¢ §,0/n erreicht wird. Infolge
einer geeigneten Hintereinanderschaltung von vorbeladenen und
trockenem Silikagel wird dile Beladﬁng auf 2 bis 3 Adsorber verteilt,
so daB eine Wasserschidigung nicht zu evwarten 1st.

Ts wurde noch mit Herrn Herrmann versinbart, dafl in unseren
Labor Versuche mit dem in der Li-inlage anfallenden asserstoff,
welcher als Verunreinigung etwa 8 - 10 % niedrige Honlenwasserstoffe
enth#élt, durchgefilirt werden um festzustellen, ob infclge dieser

Verunreinigungen eine Schédigung-des Silikagels zu befiizchten ist

oder nicht.

Alsa. 2500-1, 37. W, Seb.
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