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Vorldufiger Bericht iber die Prifung des Methanisierungs-—,
kontaktes mit dem Gas vor u.nadh der Knhlensaurewﬁeaha $¢’£f’
in der. Wasseratoffanlage. L
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Zur Prﬁfung der Frage ob evtl. durch schlechtes -;}
Betrzebawasaer das konvertierte Gas in der Kbhlenséuraw&sehe 8t ‘
rands Verunrainigungen.aufnehmen kbnnte wurde dexr mathanisierungsv
=kontakt - &er~ﬁasseratoffanlage—in versahiedenen Rohren einmal
mit dem Gas vor der Kohlens&urewﬁsche ‘das andere Hal mit den Gas
naah dexr Kohlens&urew&sehe gefahren.Hierzu wurden die. entsyreehensf
d&n Gage in Gummibeuteln in der Anlage entnommen und im Laboratori— -
un 1n Gasonetern gespeiehert,nas Gas ver 002~ Wasehe wurde: zur*Ent—
, fernung desa Kbhlen&ioxgdes vor &er Speicherung grindlichst mit Ra~
_ tronlauge gewaschen.Die Kontakts wurden unter normalen Druck bei
350 O gefahren und 1iefarten seit dem 16. 9.41 bis heute eine fast
vollstindige ﬁmsetzunb des €O us CO,eEine nach etwa.12 wchiger
Laufzeit auftreten&e erudung der Xontakte konnte durch Regenerati-
. on mit -reinem Wasserstoff bei 450 °C vollsthndig behoben werden,so- -
~dass die Kontakte wieder vollkommen einwandfrel arbeliteten.Diese
Tatsache scheint die %6glichk91t der Vergiftung der Kontakte durch
Varunrainigungen des Gases ausguschlielBen.Bine zweite. ﬂﬁglichkeit,
ﬁass die Ermidung der Kontakte im Betrieb sowohl wie im ILaboratorium
-‘nur durch Jberschreitung dser zulgssigen Temperabtur an der»Kon%akto-
berflache infolge itbermifSig bhohem CO bezw.GGQ Gehaltes hervorge~ l
- rufen wirﬁ,seheint,auf Srund dex Laboratoriumsversuche,ebenfalls
lunwahrsehelnileh B0 sein.us wurde nahmliehwbeobaeh%et,dasa Srotz--
der auﬁerordentlzchen Sahwankuagen des 002 Gehaltes des Gases nach
cagu ydoche {siehe Anlage) die Kontakte das Kohlendioxyd relativ
gut zu Hethan umsetztamobwonl diese Heaktion eine wroBere Farmets—
nung als dle CO - &ethanisierung hat.Weiterhin ist ea- auffallendgr
'dasg_ﬁnch der hontakt vor 002— Wische ,der mit Gas mit kanstantem
‘662~ Gehalt gefahren wurde, ebenfalls die urmddancserscheinung zelg~
ﬁe.ﬁs erscheint nahelzewenaer,ln tnbetracht der immer wieaer»auftre~
‘ten&en hohen CO - Spitzen (siehe Anlage),dle Ermidung der Kontakte
‘durch Anhau*uné dargendwelcher héher siedender Syntheseprodukte guf
der ientaktoberflache ZTL suohcn.naraufhin deutet such die Tatsache
dex Res generierungsmglichkeit mit Tasserstoff bei 450°O,die von XKc
‘baﬁtkentakten.th Zhnlichen Erscheinungen her bekannt 1st Versuche
in dleser Richtung werden xortbesetzt 3 e2 erachien nur wichitig
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Jetzt schon auf die mbglichen Ursachen der Kontaktermildung in
der Nethanisierung hinzuweisen,da einmaul =u erwarten ist,dass
durch gleichmiiBigzes Fahren in der donvertierung der Nickelkon-
takt mehr geldat wird und zum anderen die i¥glichkeit einer Ro-
generierung der ermideten XKontakte besteht. __
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Chem. Werke Essen - Benzin, Werk Bergkamen.(Bericht Dr. Kreier-Bamag.
O0p.10, 17.5.39)

Das in die llethanisierungsanlage eintretende "VWaschgas™ hatte etwa
folgende Zusammensetzung: '

1,5-2% CO
0 1-0, 3 Cm Hm
etwa 5% CH
Brakt. CO —frel
Rest: H2 and C

Der Kontakt wurde zunicht mlg Luft bis etwa 120—140° dann mit Dampf
im Laufe von 4 Tagen auf 320 erwdrmt. Aus besonderem Grinden (Ausspii~
lung der Leitungen) miisste—dann durch den Ofen nach Dampfabstellung etwa
4 Std. relne C0, gegeben werden. Anschliessend Wurge erneut mit Dampf
behandelt. %emp. fiel hierbei auf etwa 220-250-C. Nunmehr wurde der
Methanlslerungsofen auf Wasghgas umgestellt. Der Kontakt sprang an, die
Temp. stieg langsam auf 380 C. Bei dieser Temp-. wurde 3 Tage mit Erfolg
-gefahren. Am-3.:ten Tage erfolgte ein etwa 3 stindiger CO5- Durchbruch
iln das Waschgas. (2,6% CO, im Waschgas) Sofort trat eine %emp steigerung
dim: Methan1s1erun sofen aaf ‘etwa 500-520°C ein. Bei Behebung der Stdrung
: eitetetder Kontakt bei Normaltemp.>(380 ) wieder einwandfrei.Nach i
r_Zeltuhat ein ermeuter CO,-Durchbruch_ein im(Waschgas 1, 2p 002,)
11 stieg erneut guf iiber 55000. Spater erfolgte danno
-Durchbruch wobel die Temp. wiederum auf-iber 550°C -
%ung der Storung fiel die Temp._rasgh ‘ab und konnte nur
gehalteniwerden.

stleg. Nach Behe
durch zusitzlicheé Vorwiarmung des Waschgases auf 330
- Der Kontakt arbeltete noch gut, wurde aber dann nach kurzer Zelt all-

mihlich schlechter.

. ‘Wahrend der guten Fahrperlode (ungefahr 380 ) zelgte der Kontakﬁ kelne
. Temp.Schwankungen -Im: Abgas(co-freles Synthesegas) waren etwa 8% CH4

enthalten. 1 Teil des Aggases wurde stets dem %aschgas belgemlscht
(Umwalzverfahren )-Die Umsetzung- selbst erfolgte- unteerruck -§-atti—

i Coalens
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BS - Kontakt.
N ' { A%zztv /////}
Priifungsmethode: Yebeo @{armwx/&r« "" ~ ‘B'M Wl

‘[J/(A/l’w'uq ( 60m f%/ &74"«/ % »
Lzégfgéoo*\\lechgas (5%

erntscuwefe CO, 95% H,) pro Std. pro IVKontakt
romungsgeschwindigkeit: Stwa , O7 m/sec.

Normalreduktionstemps 400

Normale Fahrtemp: 350

a. Schwefelempfindlichkeits MO0y =100y fota
selbst—geringe H,oS-llengen im Gase (O 1—0300625% H S) vergiften den
Kontakt (4—00/3508) ;.?IVI/\ "Frm,[um,r' "x acfv \,,»,,; ”’,’L‘C ol 14 : WL | &;’_‘

b. Verhalten gegen CO,: Gasgemisch mit etwa 4% ®O, bzw. 2% 002 u./éz/
N ‘ - etwa 14 bzw.60 Tage ohne Storung be1 400/3500
‘gefahren. — d’ Jé?kﬂ
c. Nitrathaltiger Kontakt: | ' - ‘

Nicht ausgewaschenes Nitrat wird bei hoherer Temp. ‘#. Gegenwart Yo
zu NH redu21 t u.-dies g im Abgas abgefuhrt Keih Auftreten von
n%trosﬁeg Gasen.,,ﬁAMﬁﬂi;Q/#{ ,

d Kontakt (Nltratb351s)
A

Tingste ununterbrochene Fahrdauer bel guter.Umsetzung 120 Tage bei

N

400 350 Ce
e, SOZ‘haltlger Yontakt;\ ,
- Verhalten erQ weiter untefsucht Na b@sherlg Verguchen mit
S freleanasen gute Hmsetzung. fmn\; — o |
Tt Zula551ge obere” Temperaturgrenze' MQQIE;«

Fru%ere Vg rsuche Ne%sen aus’iaktlv”eréen des %ontaktes oberhalb o
5007C, etwa 550-600 OJetz1ger Versucli{bei 350 70 Tage gut ge—
1au;en . Lgt be; 500 C nochtgfte Umsetzung..Blsher lO Tage. . -
,vj' f S8~ S A, g6 o # ' g“z
g. Untere Tempera urgrenze- J%{ ¢, Zv«é%ﬁ_ éu~(,yu~zf 3L3 57 wiu/ f

Genauer Tempergt
etwa FE=RE68=250
h. Empfindlichkeit

:ﬁhﬁéNGuter Kontakt bel Zlmmertempegatur an die Iuft gebraght zeigt auch
nach erneutem Reduzieren (400~) keine Umsetzung §350%) mﬁh? .

SR Ergebnis wird nacigepriift. Hinweise fir O, Empfindlichkeit bei

hoherer Temperaturiw1ra ebznfalls noch geprift.

¥ muss, mch ermltgglt Werden, Gatfsre Grenzé

’;,:“*z*zf,,h by {{ S Dol %

& erl

/s.‘i(vyga ,»,.L'}.: ~

N

i. Reduktlonstemperatur. - R

Bisher stets mit gutem gesultat* 400°¢ ; bei elnzelneg Versuchen |
Redgktlonstemp. bsa 500 ebenfalls gut gelaufen {300 reauz1eft,
350" Fahrtemp. 30 . Tage} ‘

j, Hinweise fiir die Praxis: s _ /
btarke Temberatmrerhohung(z B. lOKal° uberSe%zung bein Ansprlncen
. des Kontaktes, )vermeiden. stets nur langsame Temperatursteigerung
zulassen., C( Gute Warmeabfuhr! Evil. Zusatz von Verdunnungsgas%z B.

relner Dampf oaer Konvertgas.:
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Leuna Werka, den 8. Juli 19408° :

Dr.K.
“ npotis /
m>!@thanisiagggggkon§g§t eus Liitzkondor? . ’

~ Der Kontakt mit 51 % H:l vmrde suf seine Akt:x.v:.ta.t gepmift. ‘Raumbe~ -
la.atung 1l 400, Schutth&he 70 cm.

1) Probe vom 20,.5.403
: Verauchstemperatur 550

Versuchsdauer 8 Stunden.

Gasanalyse: ; o ’
. co, co CHy CHB, b:)
_ _ . o 2 b 2 . 4 2
Gas vorher ¢ 0. - Bo_St}mde . 1,2 2,0 93,4 0,8 2,8
" 'n’gohher_ A 0,2 . 0,1 92,7 L 43 2,7
2) ?roben vom 4,740z RIS _ ,
Yersuchstemperatur 400 - Versuchsdauer 8- -Stunden.-
?robe I Sonde::probe Bi—()fen 1la Solicht II - mit 1,54 % ©
S mIxr 0+ . ® " 1a " 11T " 1,06 4 C
~® IIT Probe - - ‘om. 4 " I umben " 1,334C
RIS S w5 v IL Mitte " 1,02%¢C
T v & " 6 S III oben " '.1"05-5;,3 c.
__Gessnslyse: 00 GO Hpoon _,_;cgid_."., vxz
Gas vorher O 24 = Te Stun,ae 2,0 2,8 86,6 2,6 6,0
Gas nechher g 2.-T.Std. Prove I 1,4 2,5 86,3 3,3 6,7
" " n ” no w II 0,7 : 0’6 : 85,7 '6’3 ‘ _ 6’2 _
" n i n # . n IIT 1,5 2,9 86,‘6 2,6 69d
7 o un oo n " I7 0,8 ‘ 2,6 : 85,_8 442 6”;6\
S w noo " "V 1,42 2,1 86,2 3,9 656,
- - \ |
\‘\ 2 T
\\, 5\ P .";
S . k‘-,‘ :'\_ ‘ ‘_ 3
’ CATR FORN
¢ H.0I. Sabel ' _f‘ I

" Dr,Gloth

0 W EKimmerls

_ " ® Boumann

voon Weilig
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Voriegen

» Ifitzkendorf, dem 26, Juni 1940.
(Gesenen - '

e : - [ ) f' ‘3’
Pirekdor Dr. Eeyor. ' }fl 4

Botras mtmiaiemgg I Dau 16.
‘ B T

‘?faohdm amn 25. Juni die ‘*mtlmniaierun.g I wieder infolge“'ndichtigkeit an

einen Flansch und dxn-"h Xursschluss im UHrmesusisuscher abgestel“t WO

den musaeto, geben wir die Mthaniss.emg I der ¥intershall zur Instonde

getzung und ﬁeminimmg d¢r beobachteten Schiiden zuriick.

#is wmilssen felgem&e JbEnderungen getroffen wardens

.) s&mtliche heiseen Flanschen missen durch ‘:;emflanschen =it Hut und

Feéﬁr emtz:t,_ngéen. : : -

2.) SEmtliche haiasen *ch:!.e’aar mﬁasen durch gtahlgusemachiexbar ersetzt
werden. '

An sllen heissen Stollen oind die Dichtungsn auszubsuen und durch
optze-Dichtungen (ssbeatlage mit tetellumbiillung) su ersetzen.
' Dio auhra?ﬂmnbolaen gind infolge der hanfigen Irinde und durch das |
dsuernie Fachzichen wahrscheinlich gelomks und miesen tﬁtereucht und
gegebenenfalls ‘susgewechselt werden. '

S nie {mn!eannmsmr sind angzuhavxeq and euf Indichtigkeiten zu

untersuchen, : -

Die FontaktBien niiseen geﬁf*’*'xet we"dcu zum fmsban*-’fes ?ontaktes c"’mrch,

den Eet'ieb. ‘
Ausserdom muss beschleunigt der noch fehlende ¥otor f‘{i:t die Aritte

’f‘\itbiﬁ&!}pﬁmpe ‘beschafft und die meeite Turbinenpunpe ropariert werden.

LA

¢ Ore }’;ﬁgelg
Oberinge Zpbel,—
. Glooth,
Hre Hirmerlce






