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Auf Crund lhres milndlichen Auftrages hadbe ich mich nochmale =it
der Aaffinntion dca Uber .isenk.r.tak: gewonrenern 'inrtparaffice
beschiuftigt und bin nupn zZu oinem gewimsen Xr.:ebi.do gokomaen.

Plir die Versuche wmurde herangerzogen das llartparaf’in, das ait der
dritter Kontaktfullung im Cfen 14a der 5VA in der ~eit von Jaruar
bis Juni 1942 gewonrern wurde., Der Ofen 14a wurde nit cinem parnf—
finbildendorn isenkoniakt mit Wassergus im Kreislau? betrieden.
Die raraffinzenge betrug su Anfarng iber 40 ¥ und gegen nde der
iaufzeit (ca. 3400 Betrieb:ustunden) etwa 5 . Plr die Versuche
wurden 2 Nischungen gemacht, die als Probe I und :robe II be-
zlechret wurden. Beide Probc waren gelbbraun, Probe I etwas dunk-
ler, Frobe II it einem 3Stich insc rdtliche. P'robe I war gsehr :
sohlecht raffinierbar; erst mit 25 X Tonsil + Kohle, angvandt
im Verhiltris 90 3 10, war ein.einigé~aBen heller Farbton im
Raffirat zu-erreichep. Die Probe II war demgegenliber gut raffi-

- nilerbar; schon mit 1o % Tonsil + Ko'le wurde ein vollkommen wei—
8es Pnraffin erhalten. .. ; . i

. Bel friheren Raffinationsvereucren mit Ofe::peraffin aus “er Ko-
-~baltsynthese hatte sich die Vorbehandlung mit Schwefcelsidure als .
ginstiz erwiesen. Diese wurde jetzt auch angewandt und das Eisen-
‘paraffic Jdazu mit S50 Higer “chwefelsdure V2 Stunde iw Rihrwerk bei
" 1009 gerihrt. Das Paraf’in wurde dann mit Wasser nachgewaschen ’
. und getrocknet. Durch die Schwef-lsiurebehandlung, die etwa 1 V2 =
‘2% Verlust .ergab, war das Faraffin in der Parbe kaum verindert
worden. Dagegen wurden soviel stdrende ‘Bestandteile entferrnt daB
"die. . nachfolgende Raffinatlion mit 10 % Tonsil + Kohle dasselbe. By~
gebnis hatte wie bei dem unbehandelten Paraffin mit 25 % Tonsil +
Kohleé. “Iie zweite .Probe, die sich an sich schon‘ohne Vorbehandlung
gut mit Tonsil raffinieren lieB, wurde auch mit. Schwefelsdure raf-
~fini-zrt. Hierbei lieS sich aber keine Verbesserung . durch die V r="
berandlung erzielen. ks waren zur Erreichunjeines weifSen Farb- .-
- tons im iaffinst trotz der Schwefelséurebehandlung 16 % Tonsil
“'erforderlich. = . 7. ¢ RER o R TR

Y

“Man kann:zusammenfassend sagen, daB auf Grund der.Versuche die .-

~Vorvehandlung von schlecht” raffiriierbarem Zisenraraffin mit 50 %iger
v Gehwefels#ur: ale. sehr -aussichtsreich betrachtet ‘werden muB. :Ta:: .
;[iat'angbbrﬁcﬁt;.diése.BéhandluhggWéisé‘bei.weitérepjﬁisgnparatfi-ﬁ-

‘‘nenTzu.erproben,’
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-‘durcqwefuhrt wobei-die ﬁedrlebobedlnvungen 200 und 100 atx

_flerrn Prorf, Dr. Merzint
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Zu den in ihrem Tohreitea sufiefihrien :raann, iter die ieh |
berei.u a 30.7.1941 ciindlich bereieohs ete, kuna iel wie felgt
L3ellung nehnen.

Puralfinnmfnll und Yorteilasn.s,

Die Gevu=tmenze un Pursffin ies nuuucrordcnl.icn gtnrx von del
RKontrnkinls eroubh!n.L* zus Zeiuplel riflle die °”“"f.£ﬁ-“ﬂhc ‘
oterhaldb 320" von 68ﬂ bei 227 Zetriebostunden aus 255 bei
2390 Zesriebsstunden, lorechnes m=an dc1 ai clwers iluer dle .
gtnz bisherige IScirledsperiods so erzeben vien folgoandes Suh=
1cn: ’

Ges“mtwbruf-in oterhalb 320° ) 41,2 w
320-450 _ 17,9 &
Tafelpuraffin : ’ ’ e 3,9 =
Kaltpresodl : : o : ‘ 14,0 4o
.Jurtp :rafTin oocruio 460 .. _ - 23,3 &

ZH# den Parafilnc1'cu°czu1te" iet zu sagen, diss der Mrutars -
ungspunki-_sowonl-des GCes=nmt tperaffins, “ie des iinrtpu cref{ins™
1:n~bam 2bfdl11lt und zZwor beim GSLZthdr&fflﬂ von 90 = ”O und
bein Hdartparuffin von 93 nuf 83 Eatsprechend diccen AkSgll -
des Lrstarrunnsnunktes vurde dos Material aueh weicher und A
zwazr stieg dle Penstrometerzunwl bein Gesamtparaffin von ca.
10 .= 20 auf 55 = 65. und bein lcriwachs von unter 1 auf etwa ~1
15. "Bel der Neutr:ulisstionszshl und Verscifun;szahl ist Zeine.
grundsdtuliche Vorande“uﬁv im Luufe der Detricbsperiode zu. °
erkenlen. e F ) i o I L

Die Erzeuwuna eines einwands relen_PLodu,tbs is t ‘tisher nur aai
dem VWege der. uydxlerung moglicih: und zwar wurdc.ule Iv”*le*unb-
nach elumaliger Raffinstion mit 1% Tensil mit- obalt:ont st

tickstoff-Wasserstoff bei vier Ctunden ne,rlebsdauer betruger
Lntsprechenu ‘der nqusprche werdem mit .den ElaCdourdl;ﬂnen
Versuche. zagestellt, -ob es m3glich. ist, “dur 2h o Anwednduny’ noc‘
wiktiver . ilckel“'tulvsuuo“cn dreMQVentuell o 'orSCJuﬁ~sl
nergestellt werden ;7 vor Zllem.die Betriebsduller .zu Ve*xurzen.
5 oll ‘Téprllt werden s ‘ob die. im- Roqpar 2 fin vorhande:

g 1 ster durch die TOleleL;ﬂﬁllﬂ” enufe‘nt >
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- Nitratlésungen mit 9,7%iger KOH aut vorgelegte, kurze Zeit al-

 same verbesserung der Waschwirkung, eine Verkﬁrzung erscheinttau_

‘in der Zusammensetzung der Produkte, Verschiebung des’ Verhaltnissa

Abt, N mjh-*
o0089s  VEMH |
fureffin-vathese mis Finsnkentas,

Koptakg; -

Mir diec Gowinnung von Paraffin hat sich am besten bewiihrt de;
Kontakt mit der 3pamnensetzung 100 Po, 5 Cu, 10 Cad, 150 Kgr. Dto
Erhthung des Kedselgurgehaltes bei const gleicher Zunamnntzuns
von 100 auf 150 Teile dodoutet oine dreifache Verbesserung des
Kontaktos: .
1. Die Reproduzierbarkeit bei der Herotellung wird orleichtert
durch bessere Auswaschung;

2. Die Wirmeverteilung wihrend der Synthese wird verbessert und be
wirkt geringere Vergasung und h¥here Ausbeute; 0000000 -
3. Die Kostde fiir den Komakt erfahren dem h¥heren xieselguranteil
entsprechend eine Senkung.

Die Herstellung des Kontaktes erfolgt durch r&llung der heisee

kalisierte Kieselgur. (s.Anlage 1). R

bDie Auawaachung auf der Filterpresse bendtigt wtwa 30 Minuten‘
ist also etwas liénger als aie Auswaschung des bo-xontaktes, die .. f
etwa 25 Minuten ben¥tigt: Die liéngere Dauer ist wohl mit auf den_?
strukturellen Unterschied zwischen Hydroxyd— und Karbonatnieder-— o
schlag zurﬁckzufﬁhren. Eine Erhdhung der ¥Waschdauer uber die an-
gegebene Zeit hinaus bringt keine nennenswerte und nur sehr lang

Grunden .der Sciherheit unzweckmissig. T :

Die Reprdduzierbarke1t des Kontaktes hangt stark. ab von der
genauen'Elnhaltung der glinstigen Fallungs-. und Waschbedingungen
Abweichungen bedingen sofort Verringerung -dex - Ausbeute, Anderung

co.- .H2 ‘bei der Au’arbeitung usw.‘Bei sorgfaltiger Arbelt 1st in'
den 1etzten Monaten die Reproduktion der Konfakte durchweg gelun

Die Verformung des Kontaktes geschah bis jetzt ausschliesslic
als Fadenkoqn von 2 mm; Durchmesser.~ :

All-lﬂm'lx(‘_!}d : -
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Dedingurgen mm, ®2nn volle Kontakiaktivitit erreicht nrden,,
80ll. pie Durenfiilhrung von weiteren Verouchen in der Grosgre- 5
duktion srocheint wilngsoche newert aur PFooststellung der ginotige- :
oten !ednkt!mbedh@asen in grossen.
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e Wassergas' Sl . - Endgas._”

B i ‘‘nach Kreislauf 1+2: nach geradém
YE?Bj%{;WMWﬂ",‘”hquzs 1%.&,“~%;mM;~ T
,v.dzgv'”;:"lk./01 ¥LG :(H ‘3<4~3];7°f“???  {

VT Requziorto-Kontakt deseitst oine ausserordentlich

gute Kornhlirte. Udereinstimmende Untersuchungen mit der Katorw

fadbrak haben ergoden, dass der Trozmeladbriod des Xontaktos dei
2 = 4 % 1liegt geogontider 15 - 20% Adraed dei deoten Co-Pertig- .
kornproben. Diese ausgezoichnete Korndbaschaffenheit &1dt bdei Ade
zzaenkontnkt die Cowithr fir ein 8lattes una gleichnmlissiges Bin-
tﬂlion in den Oren.

Das Litorgowicht des reduzierten Kontaktes betrigt
rund 400 g, die Eisendichte 125-130 & Pe 1. ver Kontakt ist
also entsprechend dem geringeren Kieselgurgchalt etwas schwerer
als der CO-Th02~Hgo-Hiachkonti¢ fir den die entwprechenden Zakh
len 330 g fir das Litergewicnt und 90-100 & fir die Kobaltdicht
betragen. Die Materialkosten fiir 1 m3 ‘Kontakt sind in Anlage
2 zusammengestel!t. : .

. Die Paraffin-Synthese von Eisenkontakt wird zweckmas-

sig mit Wassergag bei einem Druck von 10-20 atu durcngefﬁhrt.~:

Heist wurde ein bruck von 15 ati angewandt

Die netriebstemperatur liegt zwischen 225°und 2>o°c.

. bie Gasfdhrung im™ Kmeislauf scheint die- Lebensdauer der Kontaktef

zu erhshen. Bei normaler, d.h. 1@0-facher: Frischgas—Beaufschla-a
‘gung, bezogen auf das Kontaktvolumen wurde meist m1t: einem -

Kreislaufverhaltnis von'l + 2 .oder 1 + 3 gefahren. | . o

‘ Grundsatzlich besteht—auch-die Mbglichkeit im gera-§

den Durchgang zu fahren, da die. Hauptschwierigkezt namlich die?

Erhaltung einesgeeigneten LO/HZ-Verhaltnissea 1m Endgas fur di

‘2. Stufe bei den jetzigen ‘Kontakten durchaus’ beseltlgt ist Ala
Beisp el dafur dienen die folgen Zahlenangaben~‘ e Ll




vhrchomle Aliiengeselischelt -3 -

Obethginan-Holbin
080900
Yassergas Endgss
nach Ereislaul 1+2 nach geraden Dure);sa_pg__
co 38,9 27,7 23,7
Hy 48,8 32,6 31,7
cH, 0,5 1,8 2,0
¥, 5,8 11,8 _ 13,0
Verhlltnis
"-CO:H, 1:1,26 1:1,20 1:1,34

Diese Art der aufarbeitung des Goses, die durch die Kontoktherstel-
lung zu regeln ist, eriibrigt vollstindig die Anwendung eines anderen,
etwa CO reicheren Gases und gestatte das Arbeiton mit Wassergas J
selbst dann,‘wenn bei der Gaserzeugung Schwankungen in denm verhﬁltnia‘
CO:H2 eintreten.
" Die Lebensdauer des Kontaktes kann mach den bisherigen
Erfahrungen der des Co-Kontaktes gleichgesetzt werden, diirfte also
. etwa 4 Nonaten betrzgen. Das Ausfiillen des ausgebramchten Kontaktes'
konnte nach aorgféltiger Entpareffinierung (z. B mit Hzoder durch
'Extraktion) ohne Schwierigkeiten geschehen. Der Kontakt war nach
der Entparaffinierung noch durchaus kﬁrnig und fest und fiel glatt
Hsodass ein Nahcreinigen der einzelnen Rohre przktisch nicht erforder-
l1ich war. Dieses giinstige Verhalten des Eisenkontaktes darf man wohl
auf seine Zusammensetzung zuriickfithren. Infolge dar bei der Fallung
alkalisierten Kieselgur 1st von Anfang'an eine ausgezeichnete Festigk
‘keit vvorhanden. ‘Ausserdem- -geht. aufgrund‘der*Verdunnung durch Kiesel—
gur die Reaktion bei der Synthese nicht in gleicher Weise in die e
iunerwunschte' Richtung der Kohlenstoffabscheldung, ‘wie es be1 trager—
loaen. Kontakten der Fall ist und~zu den bekannten Schwierigkeiten
fﬁhrt

’Ausbeute #nd Produkte'-’
N Mit dem vorgeschriebenen Katalysator konnten bei der byn"
;se ausgezeichnete Ausbeuten erz1e1t werden Es seinen ZiB.: die f01
{den Zahlen ganannt die einstufig im Kreislaufbetrieb erhalten«wuru‘v

Tden' ST
€O umsatz'“ = 67%; 
?HzUmsatz L 68%

Verbrauchsverhaltnis bO H2 = 1 1, 28
ﬁVergasung QCH4) auf umgesetzten GO 2 b%
ﬁ ¥e§ga Ausbeute flussige Prod te. 123 g

AII IGM lx 84
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"Bai woiterer. Mufarbeitunz in einer 2. Stufe auf inogesant 90» dea
€O 1ot eine Aundbeute von rund 170 g cinsehliceslich Gasol zu er-
warten. Siecdelage derProdukie:

Benzin  «=200° 18
o1 200 =320° 150
Paraffin - 320° 70% \0is zu 75»)

Das Paraffin dbesteht durchochnittlich aus 1 reil weichparaffin 'und.
"3 Teilen Hartperaffin. Die Parbe des erhaltenen Parcffins 1ot rein.
weiss. Im Verlauf von mchroren Wochen erfihrt der Paraffin-aAnteil
in den Produkten eine allmlihliche Senkung auf 65 - 60%. Im Mittel
. einer Berriebszeit von 2¥2 Moaten konnten rund 60}- Paraffin erhal-
ten werden. :

‘"Das erhaltene Benzin und 01 sind wasserhell. Die Prﬂfnng
" des Olefingehaltes ergeb:

Benzin bis 300° 72% SPL v/;*~i
.01 200-320° 65% SPL - '
Aufgrund der Jod—Rhodan-Zehl ergibt sich an wahrem Olefingehalt tur
. Benzin'bia 200° o >7$ 
01 . 200 - 320° AT

"Im'Alkohi wurden soﬁohl_im_Benzin als éﬁch im 0% rund 3% gefundén,?

Es.darf erwéhnt werden, dass der. paraffinbildnedde Kontd¢ 100 Fe, %

5 Cu,,lo cao 150 Kgr lediglich durch. einfache Anderung des. Fallunga
mittels - z.B. Na2 €O anstelle von KOH.- in’ einen ﬂberwiegend '
.'benzinbildenden Kontaﬁt umgewandelt werden ‘kanni. '

‘ Das‘Problem der Pafaffin—Synthese mittels Eisenkontakt dst’ damti
'soweit geslost dass es zur Zeit von uns nlcht mehr bearbeitet wi

f?Zusammengassung
i !T’Z g Fur die Synthese ‘Zur Gewinnung von Paraffin haf sich ‘dex!

:,;wm”xmvon 225 —250° normales Wassergas 1m Krelslauf und geradem Durchgan




Cbsrhavsen Hohon | == 000802

40, daso das CO/H -~ Verhilinie erbalten bleidt usd das rebres in
zwei oder nebr Stfen ermiglicht wird. Mit dicce, Kontakt komaten
_hql_he;zen_,qubeutea,__123_5_19_;3_!!;&:5&5_3@;_GmMu,—&—r?oﬂ
der fliseigen Produkt ¢ sle reinweioses Praffin erhalten werden.

gee. Moelen Heokel
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