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Neue Exrfahrungen in der roinreinigung.
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Im Zuge unserer Entwicklungsarbeiten {iber die Feinreinigung ades
Synthesegases sind wir in Schwarzheide zu einer Erkenntnis ge-~

« langt, die aschon heute vorgetragen werden soll, obwohl sie in
mancher Hinsicht experimentell und betrieblich noch nicht ausge-
reift erscheint.

g

Wir haben gefunden, dass durch Vergrbsserung des Porenvolumens
der Felnreinlgermaasen von etwa 50 % auf etwa 70 % ‘eine weﬂent-
11ch bessere nerausnahme des organlschen Schwefels erzwungen
werden kann als blsner und zweitens, dass dieser erhdhte Rei-
nlgungseffek bereits bel Temperaturen eintritt, die im Mittel—
60 - 70 Cc t-efer 1;egen als bei Verwendung der bisher ﬁbliohen
Relnigungsmasse. h T ' -

er massen allerdings betonen, dass” 81ch unsere Erfahrungen zu—,
nachst nur auf den organlsohen Schwefel im SchWarzheider Synthe-
segas nerlehen, ‘das bekanrtllch aus Sraunkohlenbrikétts in. Kbp-'
pers- und Dlaler—Anlagen hergestellt durch Elektrofilter ent—,f
’ staubt in elner Irocken¢eln1gung von , S befreit und schlleB- ‘
lloh felngerelnigt Wira. ' - : .

Be1 einem Gesamtschwefelgehalt vnﬂ O 5 bls O 8 % An der Braun—-f
kohle, von dem etwa 50 -. 60 % als flucntlger Schwefel vorl:.egens
enthalt unser Synthesegas vor der Felnreinigung noch’ etwa 2,5 -'
3 5 gr.org.Schwefel/lOO ms.[ff :

Vergllchen mlt anderen Synthesewerkenllst ‘dieser Gehal
ganlschem.Schwefel niehtthoch, doch ist aeine Zusemmensetz:

I

9ehr mannlgfalmlg. ,;j:vF

Nében Schwefelkohlenstoff und Mercaptanen sind eine Anzahl aro-

matlscher Schwefelverblndungen naéhgew1eaen worden, wie Thio-k'

phen, Tﬁggﬁéﬁﬂten, ferner wissen w1r, ‘déass. noch ein.nennenewer
: ter Antell an Restschwefel vorllegt dessen Kbnstitution unbe—

kannt ist. 3 ‘
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Unter diesen -Verhiltnissen war es bo:. Voﬁnndnn‘ der b:uhor ¢c-
brHéuchlichen Reini smasse nicht mYglioh, Werte unsger 0,2 &T,
org .Sohwefel/100 Synthesegas mit der wimschenswerten Stetig-
keit im Betriebe su erreichen.

Diese Tatsache war der Anlass zu einer grossen Angahl) von La~-
boratoriums- und Betriebsversuchen, bei denen aber ins Gewicht
fallende Verbesserungen nicht erzielt werden konnten.

Einen Hinweis auf einen mbglichen Erfolg erhielten wir erst, als
wir anldsslich eines Vergleichsversuches mit. gro'bktirnige'r Masse,
Korndurchmesser etwa 10 mm,. und mit feinkorniger Masse, Korn—
du.rchmesaer e't:wa. 2 mm, das Felnkorn niiher urtersuchten. : -

Hierbei fa.nden wir, dass durch die Zerkleinerung des Grobkorns
auf etwa 1/5 seines Durchméssers nicht nur eine, sondern _zwex.
Eigenscha:ften goindert worden waren, neben der Oberfla‘.che wa:r.'

auch das Porenvolumen um 10 % a.ngestiegen. ST
- =)

W:.r wussten also zunﬁchst nicht worau:t die. bessere Rein:lgungs--
w::.rkung des Feinkorns, die sich bei dem oben erwahnten Versuch’
‘ ergeben ha.tte,' zuruokzu:fuhren wa.r. i S AT

Bei dem nunmehr einsetzenden umfangreichen Untersuchungen ﬁber
Fra.gen d.er Poros:.tat sahen wir bald, dass .eine mBglichst hohe

Porositat der Ma.ssen ﬁir die Feinreinigung von ausachlaggeben-»
der Bedeutung war. : : . : ot

B :-.material i’iir die Herstelldng ‘uns
s '-_»au.f einen Wassergehalt von' ca. ,.4**

'2‘j’._'>)l,’stellt man aus der gle:l.ehen I-autamasee Feinreinigemaesen
' her, indem man nach dem bisher ii.blichen Verfahren nasse -Lau
'tamaase m.it kalzinier'ber &oda mischt, so erhail'b man duroh-.
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stens sber 55 %.

Es musste dshor ein nouor Weg gosucht worden, um uom Voxrlust.
an Porositdt zu vermeiden, bsw. auf ein. ortr!sliohu Megs su be~
schriinken.

pie Lautemasse selbst mit einer Porositiit von 80 4 zeigte dei
:B‘einreinigervereuohen im-Iabpratorium vorzﬂgliche Resultate,
dooch erschien zuniichst ihre Verwendung im Betriebe nicht rat-
gam, da die Pestigkeit ihres Korms beil 80 % Porositit nur

1,7 kg/cm betrigt, ferner weil ihr Alkaligehslt zu klein ist
bzw. gu stark schwankt, er 1iegt in den Grenzen von 2 - 12 %y
meistens abexr bei etwa 5 - 8 %.

Un also Fe:mreinigermassen mit definierten hdheren Alka.ligehal—
ten und mit festerem Koxrn zu erha.lten, _waren wir gezwungen, Lau~
'tamasse m.t Soda zu mischen. -

Wurde h:l.erbei, w:i.e biaher iiblich, fe:.nkdrnige kalzinierte Soda
‘in eine’ I.a.uta.maese ‘mit 50 - 60 % Wassar eingetra.gen und die Mi-
schung gerﬂhrt, 80 tra't: a.ls Folge ‘der Reaktion zwischen Soda and
Waerser eine betrachtliche Warmetbmms auf, " d:i:e M:I.schuns nahm =
eine breiig bis tropfbar—flﬁss:.ge Kons:.stenz a.n, das lctszsnige Ge-,;
fuge der Lautamasse ging weitgehend verloren, die Porositﬁt

sank um. 30 %. :

Vermei/et man da.gegen bei der Herstellung der Feinreinigermaase
‘das Auftreten dés breiigen ‘bzw.1 des’ trcpfbar-flﬁssigen Zustand.ee
,der Soda—Lautamasse-Mischung, so gd.ingt es sehx - 1eicht, Ma.ssen
mit- Poroaitﬁten “yon z.B 270 % zu erzeugen. _Hierzu iet nur not" : i-’;‘;‘
wendig, die Rea.ktion der kalzinierten Soda. mit dem :
aauta.ma.sse einzuschré.nken.

a.lso verdﬁnnt und erst dann mit dér ﬁreaflichen nassen’ Masse
fzuaa.mnenbringt. '



100 kg Lautanssse mit einem mnigahnt von zs wnd einen Vas-
sergehalt von 50 £ worden geteilt, Teil I wird getrocknet, mit
oa., 5 kg Soda gut gemischt und dann zux Teil II zugegeben.

Die erhaltene lrilmelige Mischung, die etwa 25 ﬁ/enthafi wird
durch Besprithen mit Wassernebeln oberfléchlich soweit angefeuch-
tet, dass sie eine pressfihige Konsistenc. erh&lt dann mittels
einer Pliigelpresse zur Formgebung durch Siebe gepresst und
schliesslich getrockmet. '

Die Trocknung erfolgt zweckmissig zweistufig, irdem zuhﬁchst bel
60~ 80° C bis zur Erhidrtung der Masse vorgetrocknet und danach-
bui hbherer Temperatur fertig getrocknet wird.

Es resultieren 55 kg Feinreinlgermasse mit cas 15 % Alkali und

mindestens 70 % Porositéat, deren: Kornfestlgkeit mit ‘atwe 3 - 4kg/

cmzAfﬁr den Betrieb ausrelchend ist. In diesem Belsplel ist ein

Alkaligehalt von 15 % deshalb erwahnt, weil Versuche ergeben hat-
ten,- dass Alkaligehalte dieser Grossenordnung dle gunstlgsten.f‘
'sind._ _‘»_ ,,4 S ey - : I, :

Dle Gegenﬁberstellung charakterlstlscber Kennzahlon der neuen
Feinrelnlgermasae und der fruher hergestellten Masse ergibt fol—
gendes Bild._ : ¥;t o — R ‘-f_yﬁ}_

oo . Schitt- Korh: Séda~ Poro-
S gew1cht festlgk.-gehalt geﬁait sitat
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Masse nech dem ~”f"'” ) o P wif? e
fritheren Verfahren o 0,7 6—7kg/cm 30 % ; % [:f5Q %_
‘Masse nach dem - .‘ : SR Lot
neuen Verfahren 3-';
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einem Vérglechsversuoh mit alter und neuer Masse xﬁ zwei Be-f?,“f
trlebsfeinreinigern glelcher Bauart genannt.,,
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Es ist deutlich, dcss beil Verwendung der neuen Peinreinigernasse
pro Volumeneinheit des Peinreinigers Ersparnisse an Lautamasse
und Soda eintreten.

Diesen Vortilen des kleineren Schﬁttgewichtes und Sodagehaltes
der neuen Masse steht als Nachteil ihre geringere Kornfestigkeit
gegenuber. -

~Auch hier liegen schon einlge Zehlen aus Betriebsversuchen vor.
Wir heben zwei Eisenbahnwagen mit hochportser Masse beladen und
‘Wledcr entladen und_dabei’ den Staubanfall von O - 6 mm Korn-
durchmesscry & wogen. o L

- Wir ern*elten hlerbel 13 8 bzw. 17.0 % Stanb ~bei. elnem Ver-
glelcnsversuch mlt alter Easse unter glelchen Bedlngungen 8,9
bzw 8 7 p Staub glulcher Kbrngrosse.-' ;;» : e

'ausammengvfasst erglbt sich aus den Verghﬂchszahlen dur Sohuxt—
jgewacaue und. des Kornzerfalles dexr Massen, dass ‘mit 1 to hoch-.
- pordser: Fe;nreinlgermasse cas 20 % mehr Felnrelnlgerraum gefu111
werde“ kann als fruher..ér“”. _ ',:% _ ._; - :

-

Dle Por051tat der neuen Masse betragt 70 %, .h. die'dem'Gas’ ‘
bel dex Reln*gung dargeootene Ainnere Oberflache der Flsenver—“,
blndungen ist um ca. 40 % hbher als'bel elner Masse mlt einem :
Porenvolumen von nur 50 %.; ' e i o

R

Es snlelt dabel keine Rolle, dass die Gesamtelsenme*:h'
rulnloer um etwa, 8% niedrlger llegt_als fruher, da nac“unse—A
ren Betrlebsexfuhrnngen in Schwarzhelde 51ch Felnreinigermassen
n mlttel nnr ‘bis zu lO % m;t Schwefel absattlg n ll»ssen, We11
eben - andere Elnflusse, w¢e Kohlenstoffabscheldung, Verkrustung
dex Oberflache durch Kbnaquatruckstande etn» die: massen vor—7'

zeltig unbrauchbar machten.Dle miv dgn neuen Ma.ssen blsher rm
21elten Rein;aungSgrfolge geben dieser : uffassung rechto>;f:

S



Boi einem Laboratoriumsversuch iber 8000 8%4. Dsusr, bei aem
Maseon mit 50 % und mit 70 § Porenvolumen bei gleichexr Tempe-
ratur und Belasng vorgu.ohen wuxrden, fanden wir boi dor Moase
mit 50 % Porenvolumen einen Restgehalt von 1,0 g org.8/100 n;
Gas, entsprechend einer Aufarbeitung von 70,0 % des Gesomt-
schwefels, wihrend die Masse mit einem Porenvolumen von 70 %
den orgenischen Schwefel zu 96,8 % aufnahm und nur 0,1 gr.org.s/
100 m3 Gas durchliess. Beide Versuche 8ind nur mit einem Rei-
nigungsturm gefahron, eine Vereinfachung, die wir im Laborata-—
rium beim Feststellen decr Brauchberkeit von Feinreinigermaesen
hdufig anwenden.

Sehr bald stellten wir zusitzlich fest, dass sich derart gute

Reinlgungswirkungen mit der neuen liasse auch bei tieferen Tem~
peraxuren erzwingen lessen, als sie bisher bei der Feinreini-

gung- Ublich warene. o o . , S

Letztere Tatsache ist in mehrfaoher Hinsicht bedeuxsam. Es wird
an Heizgas gespart die Betrlebsanparatur wird geschont und lé-
etige Nebenreaktlonen des Synthesegases “werden vermieden, ZeB.-

die Kohlenstoffabscheidung dle Kondcnsatneubildung, die bisher

.regelmasslg 1n der Felnrelnlgung im Temperaturintervall von

230 - 320 (o3 beobachtet wurden._

>

Zur Frage der Temperatursenkung bel glsichzeitiger besserer
Felnrelnigung des §ynthesegases seien hier gwel Betriebsversup

'che mltgeteilt, die zwar noch nicht abveschlossen sind, aber

doch schon aufSChlussreiche Zahlen ergeben haben.-ﬁf_'

Bei einem Vergleichsversuch mit alter und neuer Masse wurden  ;
iber eine Laufzeit w n-bisher 100 Tagen folgende Dﬁféhf—hﬁttts-
temperaturen und Durchschn&ttsschwefelwerte ermittelt e

.....

temperaxur 200°' C 1m A—Turm und 187 c im B-Turm,'beiyd,,,
‘en Masse II nur,164 “Crdm ArTurm und: 158° c im. B-Turm Trotzdem '

: WLren be1 glelcher Belastung ﬁnd Gasbeschaffenheit die durch—sz

schnittllchan Schwefelwerte 0,21 g:/lOO m3 hinter der Masse I
ﬁnd nur O, 09 gn/lOO m hinter der Hass IT.

o



Zun orsten Maleo sohnc (] unt‘ ,
schwefelworte unter 0,1 g/100 13 Gu im Betriedbs mu om&ohcn

Nooh deutlicher wird die berlegenheit der neusn Masse bo:. ol-
nem.Betriebaversuch jingoren Datums, boi dem ein hinroinisor—-

system bei 80° O angefahren wurdse, also boi oiner um oa. 100° ©
tieteren Tomperatur als bisher ilblioch.

. Naoh einer Laufzeit von 23 Tagon betrug der bisher hichste
Schwefelwert im gereinigten Synthese-Gas 0,11 gr/100. m3, der’
Durchecnittesohwefelwert nur 0,06 gr/lOO m3, die Durchsohnitts-
temperaturen im A~ bzw. B-Turm 87 c ‘bm. e1° c.

Jeider kann uUber diesen Versugh, der insbesonders die hohe Ak-
tivitdt der neuen Masse- geigen soll, nur ilber e:Lne Betriebs-
zeit von 23 Tagen berichtet wexrden, doch sind die hiexr gene.nn-
ten Za.hlen schon sehr a.ufschlussreioh. - 7 -

W:Lr wissen, dase noch’ weeen‘blich mehr Material gesammelt wWer—
den muss,_che ein endgﬁltigee Urteil iiber dié neue Felnraini-
germasse’ ‘moglich ist, doch zeichnen aioh Fortachritte berei‘ts}
eindeutig ab, 80 dass die begrindete Hoffnuns besteht, 4idg .
Schwefelwerte im Schwarzheider Syntheae-(}as mit dexr neuen Masse
auf Partialdrucke Zu- senken, die fur den Synthese—Kontakt un-
schédlich sind. .

RS LY

.....

" Die . Anfrage Ritters ’ ob schon d:l.ese hochporosen Massen zur
Reinn.gung eines Ga.sea_miﬁ‘ hohem Schwefelgehalt verwendet wu.r-
de ~wird vemeint. ‘Doch” aizrd Verauche be%—LﬁtzkenéoriAm Gangs,_
iibel. die a‘ber noch nicht berichte‘b werden kann. S N

Feisst frag'b an, ob wﬁhrend des Betr:.ebes der A‘brieb der neuen
—Masse m.cht bedeutend hoher 181: 5 als bei: der normalen Masee zu—l"
'_',ma.l doch 31e Korniestigkeit nledriger angegeben wird. ‘Der A’b-
spieb ist wohl htiher, doch heben sich hieraus keine uchwierig-
;-keiten ffur den Betri:eb ergeben. f N _ g o

- Auf Braunes Frage wu'd d:l.e Belastung eines mit neuer Masse ge-
«:Eullten Aggregates a:Ls normal d.h. mit 14-15000. m" /h und dexr

-9 =
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Soucrstoffzusate mit 0,4 Vol% vor der Peinreinigung angegeben.
Dicaur Sauerstoffzusatez ist in Sohwarzheide notwendig, obwohl

0,2 - 0,3 % Sauorstoff nach der Feinreinigung im Synthesegas
verbleiben. Ein Einfluss dieser. Sauerstoffmengen auf den Syn-
thesekontakt ist nicht beovbachtet worden. In Schwarzheide wur-
de bei Kleinversuchen teetgestellt, dass nur Ssuerstoffgehalts
von iber 0,5 % soh#dlich sind, Diese Beobachtungen decken sich
mit dem Versuchsergebnissen der QOhexnischen Werke, Essener Stein-
kohle und Ruhrbenzin. -

Schwenke teilt mit, dass zur Zeit eine A, K.—Anlage zir Vor-
reinigung ‘dés Synthesegases vor der Feinreinigung bei seinen
Werke aufgeatellt wird, und dess zum Jahresende wahrscheinlich
séhon Erfeshrungen iiber diese Vorrninigung vorliegen werden.
‘Schwenke fragt en, ob die Aufstellung einer A. K.-Anlege zur -
Entfernnng dexr- Kbndensatanteile im Syntheseges in Schwarzheide"
noch beabsichtigt iste. Hochschwender verneint diva, da die :
jetzt errelchte Schwefelreinheit diese Frage Bicht mehxr 80. ak- 
tuell erscheinen l&sst, wie sie vor einiger Zeit noch. war. -
T%iﬁﬁf‘fr' 'y - o <ondensatverhaltnlssen im Syn~.
thesegae -von Schwarzheide durch die Verwendung der neueg_Maese
- etwas’ geandert hdbe. Pranschke glaubt eine Verringerung fest-
:stellen zu kﬁnnen, doch sind die Untersuchungen hierﬁber noch
'im Gange. Es ist beabS1chtigt hierﬁber spater eingehend zZu be~
richten.~¢ “ ‘ . Come T ;:v e ,7% o - :

Martin fragt an, ob in den beiden Turmen eines Feinreinigersy-ﬁ

- stemes hoohporﬁéé Maese ‘oder im ersten Turm noch'normale Messe
und im- 2. Turme die. neue Masse eingesetzt werdan sol’*Q ," B
die neue Masse wesentlioh teuerer in ihren Gest@hungskfste Ay
1et. Hochschwender und Kd&mar erklhren hierzu, dass eine zwei—
stufige Fahrweise nicht vorgesehen ist, und dass ﬁber die Nlrt-
qghaftliche Seite jetzt noch ‘keine bindenden Angaben gemacht L
werden kdnnen. Es wird aber hervorgehoben, dass etwaige hbhere
Herstellungskoeten und eine’ Verteuerung durch die- geringerer ‘
ladungemdglichkeiten einmal durch den geringeren Sodagehal%'
und zum andern durch Einsparung von: Heizgas aufgrund der nie-
drigeren Betriebstemperaturen ausgeglichen, wenn nlcht ﬁber—

troffen werden.

-«10?-.
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Grimmoe hat fostgostellt, dass beim Fahren dor Peinreinigung mit
den {bliohcn Seuerstoffzusdtzon dor Schwefel ale Natriumsulfat
gebunden wird. kr glaubt daher, dass bei einom geringeren Na-
triumkaebonatzusate zu dexr neuen Magse, die Aufsittigungsgrente
der Masse niedriger liegen musSe. Inghwarzheide ist bis jetzt
die Aufsdttigungsgrenze der Masse unter diescm Gesichtspunkt
noch nicht festgestellt.

Lspmenn glaubt, dass das verschiedenartige Verhalten mancher
Feinreinigersystemeauf Ungleichmiéssigkeiten in der Peinreiniger-
masse zurdckzufiiiren sind. Vor allem wurden Schwankungen in der
Porositﬁt fostgestellt. Martin erklirt diese Schwankungen durch
die wechselnde Besohaffenhcit der als Ausgengematerial dienen~-
de Luxmasse, die vor allem in inrer FPeuchtigkeit bei der heute
nur méglichen Lagerung im Freien stark schwankt. Eine Uberpru—
'fung dieser Frage.wird zugesagt. T ’ :

Ueitenhiller stellt fest, dass je hdher ‘die Belastung der -ein- -
'zelnen Systeme dauernd gehalten wird, desto besser die volle
Aufladung der Masse zu erreiohen ist.“’ -

'waalski tellt mlt dass bei Scbaffgotsch die Entfernnng des ore
fganlschen Schwefels (15 &/100 m> Synthesegas) bis auf 0,1 -
0.15 g/Z00 m> gut gelingt, wobei die vollsténdige Abaattigung
der Masse erreicht wird. Auch. hier glaubt man an eineBindung =
.des Schwefels an das Natriumkabonat.¢Eine Bindung an dae Eiaen

konnte nicht festgestellt werden.,.,t - " e

Die Anfrage Weitenhillers, ob dié—hochpordsawmasse auch,an;an-
"dere Werke geliefert werdenkann, ‘wird vernent, da im'Réhm n'des
Lieferprogrammés die ganze ?roduktion bis wenigstén _Jéhreaende
verteilt ist. Nach diesem Programm.wird daa-Werk Dutzkendorf oA
als: fremdes ,erk allein beliefert. Martin regt an vei - der nﬁchu)
sten Arbeitstagung tber den Fortgang der Versuche bel Schwarz—}
heide und Lutzkendorf eingehend zu berichten. s

e





