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im Folgeandea die Errahrungen niedergelegt werden, d&ie mit
: ’ -Versuchsanlage gewonnen wurden. Dabei werden neben den  Be~
orecnturngen, 4ie’ besonders fir den Betried .einer Synol-Anlage wich-
tig singd, "auch.soclche allgemeiner' Art’  gedbracht: = - T

‘Die Anlage besieht aus Kontakt-Reduktion, Syntheseapparatur, CO2-Wi~
Bche, A-Xchie-Anlsge.und Pestillation. Die einzelnen Aggregate wer-
dem der Reihe nach besprochen. = . - T T
1. Eontakt-Eeduktion S R ‘ ‘ . =
Pie Arbeitswsise geht aus‘der Skizze (Bild I) hervor. dnderungs-
vorschléage sind ir den Aktennotizen iiber. die: "Erweiterung und ..
Verbesserung der Reduktion®™ vonm 6."3.°1943 'und "Reduktion von Ei-
gepschmelzkontakt fir eine 10 000-jato=Synolanlage® " vom ' '2. . T. 435
behandelt worden. : : : - - . ' e

Sehr reiner Wasserstoff (S—Gehalt < 1 mg/m3) tritt durch swel um-—
schaltbare -auf i20° geheizte Pattenhausengrudetlizme und einsn’':Me-
_thenisisrungsofen ein.. Die Pattenhsusengrude.soll-gegen eventuel-
ie Schwefeldurchbriche schiitzen..'In- dem:Methanisierungsofen: sol-~
len CO-Spuren in Methan verwandelt werdens Der Méthanisierungs--
ofen wurde spiter umgangen, ohne -dal die. Qualitiit der Kontakte
eine Enderung zeigte. Der Wasserstoff. tritt darauf in einen. EKreis-
lauf ein. In den Umlauf von 1 000 m3/h wurden 3 bis 5 % Erisch-
wasserstoff/h eingefithrt. Der Eintritt erfolgt von unten. in Eie- .
selgeltiirme. Darauf werden der Reihenfolge nach durchatrdmi: 2
Kreisxolbengelidse (Leistung 1 050 n3 gegen-~ 90 mm Hg bel aufge-
heizter System), ein Vorheizer {Sicromal 7), der Redugierbehtlter,
ein Vasserkiihler und ein NHz-Kithler. Ein zweitex Ereislauf, der
eue einem Geblise (Leistung 300 m3). einem H.D.—Dampfvorheigzer, -
jeweils einem der Kieselgelturame und - einem Wasserkihiler gedbildet
wird, bewirkt die Trocknung und anschlieBende XKiihlung des bela-
denen Kieselgelturmes. ' ' R

In Foigenden werden der Vexlsuf einer Redulktion und die einzelinen
MaSpanmen und Erscheinungen besprochen. Der. Kontaktbehtilter (& =
1 400 mm) wird mit <. 500 Liter Schmelzkontakt (W.K.17), EKorngr&ie
G,5 — 1 mm geflillt. Der Kontakt ruht auf. gweli Haldbkreissegmenten,
die um 2 nebeneinanderliegende Achsen nach unten kippbar ange-
bracht sind. Auf diesen Ségmenten liegt 0,3 mm-Gaze aus Bronge
(Eisengaze wird schnell briichig), die sorgfiltig angepalBt werden i
muB, damit kein Kontakt vor dexr Reduktion durchfallen kann. Die
Segmente ruhen uuf Bolzen, die von auBen angebracht bzw. entfernt
werden ktnnen. Die Bolzen werden zur Abdichtung von aufschraubba-
ren Zappen verdeckt. Das Gewinde muB vor jeder Reduktion gut mit
Graphit bestrichen werden, da es sonst bei der Rednktionstempera-
tur (4500) festbrennt. Darauf wird die Anlage mit CO2 gesptilt. :
Die Gebldse werdecn angefakren. Da der Kreislauf fir Yasserastoff
berechnet ist, ist darauf zu achten, daB dabeil die Cebliseumglinge



gesffnet und die Differenzdruckwsagen gescbiosser sind, nevousc.
5 % COp mit dem Orsatgerst bestimmt sind, wird euf den ande-—
ren Pattenhsusengrudeturm umgestellt. Beil dem.Betrieb -der COxo-
anlage wurde die Beobachtung gecmacht, dag hochprozentige COp
aus Fatterhasusengrude unter Tmatander. B2S5 freimachen kann. Die-
se Tatsache miiBte pei demx Bau eixer neuen aAnlage beriicksichtigt
werden, -am besten vielleicht so, daB die Tiirme dauernd unter
H» stehen und &ie CO2 an’ der “saugseite dexr Geblise in den
Kreislauf gegeben wird. | - : :

Derauf wartet man erneut 85 % CO2 ab. Dann erxfolgt Umstellung
suf H2. dirch ziekhen der entsprechenden Blindscheibe., Bg werden
=u anfeng 50 .m5 Hz/h .spiter wdhrend der Reduktion 30 m3/h ein—
pefuhT—und s ait3ds - -Ausgengewentil: ein Druck von 500 mm H20
genaltenss -0 oo T T s S -
Der einzuhaltende Druck wird zu Beginn zweckmi&BSig nicht zu
niedrig angegeben, da cdurch die starke Schwankung in dex Gas—
dichte der husgang hiufig reguliert werden muf und durch Unacht-
samkeit dabeil leicht-ein Unterdruck am Geblaseeingang entste-~’
hen kanns - .- SR e STETE R 2=
Fenn der . COo-Gehalt auf 'S — 10 % gesunkern ist und die Anlage
beinabgeatellten'Geblaeen_aufﬁggcggigkaitageprﬁft ist,- werden
die Umgdnge der Gebliase 5eschlossen_ﬁnd der Brenner gezindet.
Der Brenner wird vorher ¥2 Stunde mit Stickstoff gesplilt. Die
Zindung geschieht mit’ einer Gast?lamme bei 6 BEliusschliag THr.
Gas und Wind. Der Kontsktbendlter wird in ~~ 5 Stunden auf 450°¢
gehelzt. Pabei =oll ipnen ein windiiberschu8 vorhanden sedin. .
AuBSerdem wurde N2 sugesetzi. Es wurden stiindiich Gasprcben
aus dem Vorheizer genommen, in depnen mindestens 0,8 % 02 ge-—-
‘fordert wurden:. Wiahrend dieser Zeit werden die Kieselgeltur-
xe getrocknet.

Die Trocknung des Kieselgels 1&a3t sich leicht durch ein regi-
stridrendes viderstandsthermometer iiberwachen, das am Ausgang
des Turmes in den Tro~lenkreislauf eingebracht ist. )

Pie Zeichnung (Bilad II) ‘gibt einen Multithermograpienstreifen
wieder. Man sieht einen Wendepunkt in der Mitte der Tempera-
turkurve, der davon herrihrt, da3 Wdrme zum Desorbieren des
wasserdampfes verbraucht wird. Wenn die Temperatur wiedexr steil
ansteigt, ist der Turm trocken und kapn gekiihlt wexden, was :
durch Eptspannen des Vorheizexdampfes eingeleitet wird. Diese
Temperatnranzeige dient. such als Kriterium fir die Beendigung
der' Reduktion.: Wenn kein Wasser mehr anfi#llt, kommt. der Wen-—
~depunkt in der Eurve in Fortfall. . :

Dexr Verlauf .der Reduktion 1d8t sich. noch an einem gweiten
Merkmal erkennen. In dexr Skizze (III) sind aufgezeichnet I
die ngaergigggifterenz zwischen Kontakxtmitte und Eontaktbe-
nHltersuBgang und 11 die Differenz zwischen Kontaktbehidltex-—
Eingang und RKontaktmitte. Da die Reaktlon endotherm ist, ist
die Differenz II zundchst grof, um 'dann mit abnehmendexr Reak-—
tion sbzusinken, wihrend I (gum Vergleich) konstant dbleidt.

Der Wassergehalt des. H2 hinter dem Kieselgel bewegt sich zwi-—
schen 0,5 unad 2 m3.’-Die Bestimmung wird am schnellsten und
besten so ausgefiihrt; daf man das Gas durph eine Waschflasche
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Zit 50 cmd MethanoX leitet cnd den HzO-Gehalt it Fischer—Reagenz
vrestimmt. Dabei daexrf das Methanol bei ~1 g H20/m3-Gas bis zu 100
ng ¥20,/50 cm? CE30H aufnshmen. : )

Zu Beginn der Reduktion, die mit einex Belastung von 1 : 2 000
durchgefik>rt wixd, £31ilt soviel Ho0-Dampf ‘an, "da’3 der Taupunkt
des H2~-H20-Dampfgemisches iuber 4T T1egt und dahex ein Teil ges
Wassérs hinter dex NH3-Kinlexr, der den H2 auf 49 herunterkihlt,. -
anfslit. Be wifd durch einen Syphon abgezogen. Der Hauptanteil
des Hz0 wird erst in dem Kieselgelturm zurickgehalten. Lie Tidrme
werden nach jJeweils 2 bis 3 Betriebsstunden unmgestellt. Beim
Trocknen erhidlt man im Durchschrnitt 10 Liter Wasser.

Da am Kontakt etwas NHZ gebildet wird und dieses_wzuch im XKlesgl-
el zurickgehalten wird, ist das Wasser 0,5 bis 1 normal an NHZ. -

Pie Geltirme sind mit ~ 600 Liter Kieselgel B (4 bis 8 mm), das
auf den 2 unteren von 3 vorhandenen Rosten liegt, und ~ 200 Li-
ter Kieselgel A (2 bis 6 mm) auf dem oberen Rost gefullt. Die
urspringliche Fullung wax 'so vorgenommen, da das Gel A unten :
iaz. Der Ausban nach 23 Reduktionen zeigte, daB das Gel A im-Ge~
gensatz zu Gel B unwirksam geworden wWar. ' .

Nach ~ 50 Stunden ist die EHeduktion heendet. Dexr Brerner wird ab-
zestellt und weiter mit Wind gefahren bis die Temperatur im EKon-
fakt auf 509 gesunken ist. Dann wird.langsam CO2 in die aAnlage.
gegeben. Diese Zugabe nuf bel laufenden GeblAdsen sehr vorsich-
tig geschehen, da CO2 vom reduziexrten Rontakt unter Abgabe einer
betrachtlichen Adsorptionswidrme aufgencmmen: wird! Die Kihler blei-~
ben angestellt. i :

Die CO2 muB von H2S gereirnigt und durch Kieselgel getrooknet sein.
Im Xalten Zustand ist der Kontakt- gegen Feuchtigkeit noch empfind-
licher als im warmen. Die Befreiung von H2S geschah durch ein an-—
geteigtes, getrocknetes und dann auf ErbsengrdBe gebrachtes Ge—
misch von Laptamasse und Ton. Aus einem Gas mit 165 mg H2S,/m3
wurden 8,5 m”? von 1 ILiter erbsengroBer Masse bei einer lineaxren
Geschwindigkeit von 2,5 cm/sec. eantschwefelt. Zum Regenerieren
warde /die Masse mit N2z gespllt, der in laufend starkerem kale

TLuft zugemischt wurde, bis nach ~5 bis 7 Stunden nur mit Luft be-

hsandelt wird. Die Masse erwdrmt sich dabei auf ~40 bis S0°. .

Der Ausban des Kontaktes geschient unter CO2. Am Kontaktbehdlter
#ixd ein Stutzen mit einem zweiten Schlauch angebracht. Purch An—
bringung dieses beweglichen Schlauches, der mit wenig Spiel in ’
die obere Offnung des 150 bis 200 Liter fassenden XKontaxtkibels
paB3t, geht der Kiébelwechsel leichter vor sich als bei der zun&ist
vecrgesehenen-3tarren Verbindung. Die Befiirchtung, da3 hierbei Tei-
1e des Kontaktes mit Luft in Beriithrung kommen, erwies sich als :
unbegriindet.

Die Aufbewahrung des Kontsktes geschah unter H2-Druck (~ 250 mm
Hz). In den Kubeln mussern Kontuktanteile, die direkt iiber dem Ab-—
laBnann liegen, bei der Kontaktentnahme verworfen werden, da stets
auch gegen den Hz-Uberdruck Luft hineindiffundiert und gexingste
Spuren von O2 den Kontakt unbrauchbar macher.

Syntheseanlage

Die Anordnung der Apparaturen ist in den Skizzen (Bild IV) und
(Bild V) sufgezeichnet. (IV) gibt die urspriingliche Anordaoung
wieder, wdhrend (V) das Bild der anlage nach den letzten Anderun-—
gen zelgt.




Gas— und Produktweg : =

Das Synthesegas tritt durch eine Reduzierstation von oben in den

Eontaktofen ein. Die Ofen fassen ~ 700 Liter EKontakt. Dle beiden

Bstlichen Ofen haben 15 mm Rohrdurchmesser, die westlichen ‘20 mm.

Die Anzahl ‘der- Rohre betrdgt —~1 300 bew. ~ 700 Stiick. Die Bela-

. stung betrug swischen 1:: 150 und 1 : 500, der Umsatz 1 : 80 bis.
1 150, . " - : : : R :

Die Druckregelung erfolgt durch ein OberstrSmventil hinter den
Ofern, -das durch Stickstoff gesteuert wird. Die Gacmenge wird
durch das Eingangsventil (von 230 auf 20 ata). nach .eimer Gaswaa-
ge zwischen Eingangsventil und Ofeneingang von Hand gefahren.
Das venutzte O-W-Gas (5 .% CO2, 52 % H2, 43 % CO) Eibt einen Jou-
le~Thompson-Effekt,” der immerhin so betrdachtlich 3ist, dal die Re— .
duziermtrecke beil Verwendung von wasserdampfgesdttigtem Gas bdel
Acgentemperaturen anter ~ 15 leicht -einfriert und beheizt-wer-
der muB: In den ‘Ufen wuxden Kontakte bis zu -einexr’ Kocrnfeirheit N
von 0;3 'bis.1 mm gefahren, ohne dai sich Schwierigkeiten durch
Versetzung ‘ergeben haben. - = R : e s
dchen. Anordnung sollte das fliisgige Produkt durch
einen mit E:Do~Dampf-teheizten Syphon in den“mit einem Heizreff :
‘beheizten HeiSabscheidear gehen, widhrend 'das Gas durch einen:Tuft- "
xihlexr heruntergekihlt werden und: dann mit. dem sich dabei ab-— .
.sqheidenden‘Produkt-inuaansglben Abscheider gehen sollte. Dabel
‘‘ergadb sich, dag dexr. Syphon’oit versetzt war und das flissige
Produkt in den Luftkiithler -hinaufgedrickt wurde. Andererseits .
muBte der LuftkiNYer mit / Nicderdruckdanpf beheizt werden, da sich
sonst die einzelnen Kihlronxye nacheinander versetzen. Der Grund
dafur ist die Uberdimensionierurgz des Kihlers fir Synolbedin-
gungen. In der spdter eingefihrten Schaltung (V) geht das Flis-
sigprodukt zusammen mit dem Gas—-Dampfgemisch_in den Abscheider
und von da von unten nach oben durch den Luftkithler. ’

Die Ausgangstemperatur des Kidhlers wuxrde durch Luftreguliermng
auf ~ 569 gehalten. Die Gasgeschwindigkeit in dem Verbindungs-
rohr sowie im Kiithler war gering genug, da8 das abgeschiedene

Produkt 4in den Abscheider szuriicklaufen konnte. Bel der zweilten

Anordnung ergaben sich keineriel Schwierigkeiten mehr.

Aus  dem Abscheider, der auf ~.100° gehalten wurde, wurde das Re-~
‘aktionsprodukt in den HeiStrennbehéilter entspannt. Die Entspan-—
nung erfolgte guniichst durch einen Doppelkondenstopf, dexr sich
aber nicht bewnhrte, da er senr ofit kiemmie., Spater. warde durch
ein 5 mm-Nadelventil entspannt: Das Nadelventil soll auswechsel-
bar und mit einem Umgang versehen. seln. Wie aus (Bild V) bhervor-
geht, ragt das Produktentnahmerohr ~ 200 mm in den Abscheider
Yinein. Diese Anordnung wurde eingefithrt, damit unten stets
ein Wassersumpf vorhanden ist und somit kein Produkt in dile
Schaugliiser gelangen kanne. .

Da vomr den Temperaturen ad, wo Wasser kondensiert (unter den nor-—
malen Bedingungen < 130°), ggrrgsionen auftreten, wurde der An-—
lage an dieser Stelle Natronlauge zugefiihyt. Aus elnem.lauge— -
vorratsbehdlter, der unter ~~25 ata H2-Druck stand, wurde .20
%ige NaCGH (alle 6 Stunden 2 vis 8 DLiter) duxch ein Nadelventil
in den Abscheider gegeben. Dabei 1Bt _sich nicht vermeiden, da8
gleioch nach der Einspritzung der Alxaligehalt im Produkt. etwas
Zxk hoch lisgt. Doch wihrds adie kxontinuierliche Einflihrung so ge-
Tinger Mengen einer Filussigkait einen hohen. apparativen Auf-
wand mit sich bringen. Pie NaOH geht im Abscheider in Bikarbo-
n=t ¢tber. Dexr pE-Wexrt des Bikaxrbonats scheint jedooh gzur Verhin-

Bet der urspritn
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derung_ von Korrosidnen zu geniigen. Jedenfalls trateén nach Einfih-
rung der Laugezugabe kesine Koxrrosionen mehr auf. 2Zdr Kontrolle
des Alkaligehaltes wird nach je 6§ Stunden unten aus dem Abschei-
der eine Probe entnommsn, zur Entfernung des CO2 mit einem n/10-
Sgure~Uberschu 3°' gekccht urnd darauf mit n/10 KaOH zurilekti- -
triert. Das Rohr, durch welches das Produkt—-Gasgemisch dem HeifS-
abscneider szugefithrt wird; taucht unter den Flussigkeitsstand i=-
Abséheider, um-eine Durchmischufig zu bewirken. Die Richtigkeit
der Standanzeige muf tidglich durch Absinken—~ und Ausgleichenlas-—
sen des Standes ifiberprift werden, da bel verstopfter Standanszeige
das Procdukt durch die ganze Apparatur wandern und unter UmstE&nden
"bis in die A-~Eohleanlage. gelangen kann. : : R

Das Gas geht darauf in, K einen Wasserkithler. Das durch die weitere
Abkiihlung ausgeschiedene Produkt .lauft durch eénen - Syphon in den
Kaltabscheider ab. Zwei Wasserkiihler. wurden wihrend der gesamten
Eetriebszeit an SchweiBndhten- undicht; was wahrscheinlich.auf - -
EKorrosionen zuriickzufitthren ist. Senst wurden an den Kuhlern keine
Storungen beobachtets R ~ : T e
" Von dem Wasserkithler geht das Gas durch einen NH3z-~-Kilhlexr zum Ent-
spannungsventil, wo es auf einen Druck von ~1 O mm H20 {ab—-
gas-Netzdruck) entspannt wird. Der Ammoniakstand -im Kihler wird
@hnlich wie bel einem Kondestopf durch einen Schwimmer gesteuert,
der mit einer. Nadel die ankommende NH3Z-Leitung (15.ata) Sf£fnet
oder schlief8t. Der NHx-Gasdruck wird fiir alle Kilhler gemeinsam
mit einem durch N2 geSteuerten Entspannungsventil gehalten.. Es. .
ergab sich, daB sehr haufig fliissiges NH3 blis in das Entspannungs-—
ventil gelangte. Die Vergr8Berung des Schwimmkdrpers bewirkte ket
ne Verbesserung. Beil der Untersuchung wurde festgestellt,; das
stets staubfdrmige Fremdkirper (wahrscheinlich EKontaktstaub von
NHE3-Herstellung) das Nadelventil versetzten. Man muf entweder ein
FPilter anbringen oder den Stand nach einem noch anzudringenden
Standglas von Hand regulieren. : : : ot

Das Produkt-Wassergemisch gelangt aus den Abscheiderr in die ent-
sprechenden Tremnbeh#dlter. Da die Produkte beim Eintritt ir die
Trennbehtlter schaéumen, mubten die Trichter (siehe Zeichnung) vex—
grdBert wexden. Das Produkt muB gleichmidSig in die Trennbehiilter
entspannt werden, damit nicht trotz der vergréSerten Trichter ein
Upersckhdumen eintritt. Der Kalttrennbendlter arbveitet im &iige- .
meinen gut. Allerdings setzt sich nach einiger Zeit immexr noch et-—
was Wasser aus dem O1 bzw. 01 aus dem Wasser ab. Diese_letzte Ab-
trennung wurde im Vorratstank vorgenommen. im noeiltremnlekXltises
wnrde keine gute Trenpung von Wasser und Produkt erreicht. Das
liegt in der .Hauptsache an der Eonsistenz des Froduktes, das auch
vei der Temperatur dsz Heiltrennbehiilters {80 bis 900), besonders
wenn sich bei Alkaliwhische noch Seifen bilden noch nicht leioht-
fliussig ist. AuBerdem nimmt das HeiBabschelder-Produkt wechmselnde
Mengen Wasser auf. Es wurden daher Ol.und Wasser -zusammen in-die
helzbsren Tanks gegeben. DPie S9chwierigkeit lést sich umgehen,

wenn men dss aus dem Synthesecfen flioeig gblanfende Parsffin fiir
eich abecheidet. Dic Heizung der Stendmeeeung von Eeiftrennbehi#l-
ter und HelBebecheider wurden mit Bochdruck-Dampf vorgenommen.

Die Heizung und ¥ihlung der {fen erfolgt mit einem Diphenyl-Di-
pheny loxydgemlisch, dss den Ofen, einen Wagsezkugler und einen

~—



Hochstdruckdampfvorheiger im Ereislauvf durchstrdmt. Ein. Ofen-—
system faBt _3 m” Diphenylgemisch. Das Gemisch .wird aus-.einem
heizbaren Vorratsbehalter (Inhalt ~ 2,5 m3) in zwei-kleine .
Ausgleichbehsdlter gepumpt, die etwas hdber als dexr Ofen lie-
gen. Die Ausgleichbehalter sixd mit Standgliésern versehen,.so
.. daf man ‘éie FRullung kontrocllieren kann. Nach dem Einfillen. gdes
. Diphenyls entweicht in -der ersten Stunde etwas ¥asserdampf. :
Tie Umlauvfpumpen zeigen, .wenn.tédglich . die Fettbiichsen. etwa
eine Om rehung angezogen werden,. keine .StSrungen und.forédern
' ~f300 m3/h.. Ein Aussetzen.der. Pumpe..oder AbreiSen _des.Fliis-
" sigkeitsstromesi.zeigt £ich saofecrt daran,.daﬁ die. oben .und. un—-
ten im Dipnenyl gemessenen uvud derch einen Nuliithsrmographen
registrierten Temperaturen’ auseznandemzehen. Pie .oben ‘gemesse—
.ne Temperatur steigt. steil: an, widhrend:die. urte‘e akPE115. Tex.:
Ofen .pud3:in. diesem_Falle. sofort. unter’ aabser81o11—gesﬁeixcv«—‘*‘
werden.. Der Vorhéizer wurde. zunidchst mit. "H8chstdxruckdampf, .
spéiter alg bei kleinen: Kontaktkozngroﬁen bei: tiefexren. Syntho—
setemperaturen gearbeitet.warden konnte, mit Hochdruekcampf
-gespeilst.._Die Kuhler setzen -allmiéhnlich. Kruste ‘an._Sie wuxrden
in der "letzten Zeit _bei Belastungern.< 1 :.100 ganz_heraunsgenom-
" men, da:eine_ Warmehilanz ergab, dag8 ein Ofensystem .eine_Ahgtran—~
lung von :80 000 _Xkcal zeigte. gegenuber 45- 000 kcal Wdrmeent—.. .
‘wicklung bei 700 Liter Kontakt. und.einem Umsatz . von . : 100,
Abgestellte Ofen missen auf zweckmiBig ~ 50° gehalten werden,
da das Diphenylgemisch’bei  20° fest wird. MuB aus’ irgendwel—

chen ‘Grinden der -Diphenylkreislanf fiir langerc aeEvE aw5=uu¢¢¢u‘”““

wexrden, so wird das. Heizdl abgelassena . . T .
'“ullen und Entleeren der Ofen’ : ‘ e

Dexr Kbntakt wirad fur langere Zeit stets unter H2. aufbewshrt.
Eurgz vor dem Fitllen wird ein Kontaktkiibel (Bild.VI) (Inhalt

150 big 200 Idtex) mit CO2, die durch Lautamasse und Xisgel-
gel behandelt ist (siehe Teil: Redustion) gesplilt. und untexr
CO2~-Druck durch eine Laufkatge f{iber den oben offenen Ofen ge~

. bracht. Dareuf wird die Kontaktverteilerspinne (Bilid VII) an~
geschlossen. Der Ofen wird ~1 Stunde vorher unten. geschlos-—
sen und durch einen gwischen Ofenausgang und Auegangschieber
angebrachten Stutzen mit CO2 gespililt. Uber die vier Rohrenden
der Spinne werden Igelitschléuche gezogen, deren iuferer Durch-
megsex so gewdhlt wird, das8 sie bequem in die Kontaktrohre des
Ofens passen. Da die oberen ~ 400 mm der Kontaktrohre nicht
vom Diphenyl umspﬁlt werden, darf diese Strecke nicht gefilllt
werdsn, anderenfallis wirde der Xomtakit an dieser Stellée durch—
genen und die Rohre- gusetzen. Deshaldb 1éSt man die. Schidnche
in die Rohre eine entsprechende Strecke hineinragen, die durch
eiren am Schlauch befestigten Drahtring, der bheim Fiillen. auf
dem Kontaktrohrrand aufliegt, festgelegt wird. Ist ein Rohx
gefiillt, was man an dem Aussetgen des Kontaktstromes fdhlt, so
wird der Schlauch an einer bezeichneten Stelle abgeknickt. ’Die
unter dem EKnick vorhandene Kontaktmasse rinnt noch in 4as Rohr.
Wihrend- des Flillens tritt ein dauvernder CO2-Strom, den man
durch eine mit 01 geftillte Waschflasche kontrolliert, in den
unteren cgg-Stutzen des Xontaktbeh&lters ein., Die ersten )

~ 500 cm” XKontakt aus jedem Rcochr der Spinne wexrden verworfeno
Die- FUllung voxz 1 3500 Rohren dauert 8 bis 10 Stunden. Nach  dem
Fiillen mitssen-die RBohre noch einmal abgetastet-werden,-da 1eicht
einzelne’ Rohre vergessen werden.

Beim Aufsetzen des Oferncdeckels muB8 beconders daranwf geachtet
werden, da8 die Aluminiumdiohtung gut liegt. Die Abdichtung
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der relativ groBen-Cfenflansche mit Hilfe eimes § — 7 mm starken
Aluminiumringes zwischen Rut und Feder stellt keire ideale -LOsung
des Problems. dar. Es muB daflir gesorgt werden, dag. keimne .gu hiu-
figen Druck- oder Tempersaturschwankungen aunftreten; denn: nach Je-
der derartigen Schwankung muf die Flanschverschraudbung weiter an-.
gezogen werden, wobei der Ring sich immer mehr abplattet. Venn. -
€in gewisser Grad dex Abplattung erreicht ist, ist -der Ofen meist.
nieht mehr dicht zu bekommen. Es: wunrde. schon vorgeschlagen, 2 tile-
fe Nnten mit einem darin eingeklemmten Elsenring zu verwenden -~
oder die Dichtung durch Schweifien herzustellen:. Bei einer Fegunkon-
struktion mud diese Frage nochmals aufgegriffen werden. RN

"Nach dem Entspannen- des. Gases wird die Ofentemperatur auf 125°
gesenkt und dieisnlege-mit CO2 gespilt. Parauf wird durch diel .
- 8ffnung “des- oberer ‘Deckelflanschen .1 m3 einer Fraktion wvoxn etza ..
140 bis. 250° eilgepumpti, um den Eontakt durch Extraktion von Fa—
raffin gu befreien.” Dag Produkt ist in etwa . ¥2 Stunde dnrchuge- . -
*Jzufen und wird durch den.CO2-Stutzen (V) abgelassen. Das Irock-
nen und Inertisieren des Eontaktes exfolgte mit technischem N2.
bei 300.oder mit Vasserdampf bei -110° mit anschiiéB8ender No-Be-
‘handlung. Der Kontakt muB dann ausgebohrt werden. Am besten eig-
nen sich Stahlsténgen mit einer Lancette~Spitze. Die Ausbauzelt |
fir L 300 Rohre betrug ~30 Arbeitsstunden. Nach dem Ausbokren
werden die Rohre mit einer TFrahtbixste durchgezogen. C-

Anfahren, Unterbrechen und Aﬁstellen_

Nach dem Fillen (siehe oben) wird das Ofensystem .drucklos mit ~ T
Wassergas gespiilt. Dann geht man langsam*anf Druck und heizt "den
Ofen auf 1700, Darauf wird die Temperatuxr nur noch 20/Stunde er-<
hsht,bis die gewinschte Kontrzktion (durch CO2-Bestimmung verfol-.
gen) erreicht ist. Diese Bedingungen gelten zun#dchst nur fUr den
Schmelzkontakt W.X.l7. Die Temperatur wird am besten durch gdas
DampfeinlaBventil am Diphenylvorheizer reguliert, womit man einen
restimmten Dampfdruck im Vorheizer hzlt oder kann durch Heben und
Senken des Wasserspiegels im Kihler mit einem Syphon vorgenommen
werden. Bine auderung wirkt sich in der Regel exst nach ~~10 Mi-
nuten 'aus:.

Wihrend der Fahrzeit muf auf jeden Fall vermieden werden, daf

das Synthesegas auf dem Kontakt stehen bleidt, da es sich sonst -
zu weitgenené umsetzt und d2r entstehende Racsserdamp? den Xontalt
schidigt. Aus diesem Grunde esind am Gaseinguang Stutzen f£Ir H2-An-
schlu8 angebracht. Der H2 wird aus einer 200 atii-Leistung ibexr
ein Reduzierventil angeliefert. Der H2-Druck soll etwas Uber dem
Synthesedruck liegen. Mu8 die Synthese aus irgend einem Grunde un-
terbrochen werden, so wird das Gaseimgenagsventil geschlossen und
gleich darauf das Wasserstoffveniil geéffnet, so dasB bei glelch-
Pleibendem Druck das Synthesegas durch Wasserstoff verdringt wer-
den Xenn. Man Uberwacht nun den C0O2-Gehalt “mm' §asausgang und
schlieBt das Ausgangsventil, wenn der CO2-Gehalt unter 0.5 % ge-
sunken ist. Da der Ofen Jetzt keine Reaktlonswirme mehr abgidt,
muB der Dampfdruck allmahlich soweit erhtht werden, das die Ofen~
temperatur sich mdglichst nickt dndexrt. Druck- wad Temperatur-
schwankungen sind zu vermeiden, da der Ofen dadurch leicht un-—
dicht wird. Nach jeder grdB8eren Druck~ oder Temperaturinderung
muf auf Dichtigkeit geprift werden.

Plattenofen

Der Plattenofen war nur 14 Tage in Betried und mu3te dann wegen
undichter Kithirohre abgestellt werden. Sputer wurde an der Umstel-
lung auf EKreis_auffahrweise gearbeitet. Das Kihler- und Abschei-
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.dexrsyater l 1cht denm be1 den Roh¢endfen teschriecbenen. anstel-
le..desg Im¥ lexrs ist ein Wiarmeaustarvacher.  eingebgut.. Zwischen
“Warmeaustanscher tnd Ofen ist nochk.ein Hchstdruckdampf—Vorhei-~
“rgergeschaitet. An Dbeiden Aggregaten wuarden-keine auBergewohnli—
“.chen - Beobachtnngen gemacht. Dexr Ofan enthilt ein ausziehbares-
Platteppaket (3. . 1), -des vwon, einem Edhilrohrsysiem. durchzo-—
cgeni-ist (Bird- VIII)o,Die einzelunen': FPlatten.haben. einen Abstand
von T-mm und-.eine Stdrke von 1,65 mm.: Das Filllen’ erfolgt durqh
dreil groBe Flanschen, wahrend: von unten #hnlich. .wie’bel den' -
Rohrendfen beschrieben. CO2! ‘eingeleitet-wird. Dle’ beiden gerade
-nioht-benutzten Elanschen ‘werden: abgedeckt,; um. ‘griferen COZ— -
6;.dam zinschiehen aeS'flamtenpakegs

: af ‘Rand” ein.nr e autgesezzt~werdenf damit ‘beim. Ver—
teil n.des: Kontaktea.nichts ‘Uber.depn . Rand. abfEXLto Dle Vertei—~-
Aung’ destontaktes geSChieht am:besten mit’ reohteckigen Holz-—
plattenmverschiedensr'GrBBe Lan denen’; versdhieden‘lange Stabe .
‘vefestigt werdeén.: Bas: Fﬁllen ist ‘dann’ einfachu;na ‘in- wesent=- -

BeimfGasaufprc—' gt
Flansche”noch svhlechter

Vor dem Anfahren wird der Ofon untef Wasverstoffdruck yestellt
“und ‘der Kihlwasserkreislauf - (auf der Zeichnung' rotikdurch Ein-
AN aen nm.5nhs¢dxnakdamn£~heiwauin"Gang_gebracht

lauf. wird von: Kﬁhlsystem und Dampfsammler. gebllge

wiilzte: Wassermenge wird durch eire MeBscheibe gem Ssen. In dem
Dampfsammlexr ist ‘eine’ Kﬂhlschlange, ‘die mit- Saslewasser gespeist
wird. Dexr- ALsdampfsammler muf oftersvnach oben ents pannt ‘werden
(dprch W), dzmit sich keine Inertgase ansammeln. Die Kihlanla-
ge wurde. mit bestem Exrfolsg automatlscn durch einen Siemensreg-—
Ter gefahren. Ein ‘luss1gkeitgefu l1ter Thermokithler im EKtthl-~
kreislauf steuert dsbei die Sazlewassermenge fir den Dampfsamm-—
ler. Die Temperaturschwankungen batrugen bel Verwendung des
Reglers nur * 1% -

Die Behandlung des Kontaktes vor dem Ausbau unterscheidet sich’
kaum von dexr dbeilm Rdhrenocfen. Er muf extrahiert werden, ehe

dexr linke Plansch.entfernt ist, da der Zwischenflaznsch nicht
genligend abgedichtet werden kann, Der Ausbau des EKontaktes ist
Schwierig und, obwohl der Eontakt relativ locker war, langwieri-
ger als beim Réhrenofen.

Drucxwasserwasbhe

Die Druckwasserwasche wverde: nur kurze 2Zeit betrieben. Nach dermx
neunesten Stand der Erkenntnis scheint es fruglick, ob die Ent-
fernung der COz gus dem Synthesegas notwendig ist. Die Skizze
({Bild IX) gidt einen CTbexbdlick. Es wurde nur der ndrdliche Turm
verwendet . Dex sitdlicte -Turm it in der Skizze nicht beriicksich-
tigto, Der Gaseingang iiegt bei A, Der Turm ist mit Raschigrin-
- gen. gE€Lii11t . Der untaxe:. Teil des. Turmes wurde nach den ersten
_Ausprufungen mit grozen- ‘Steinen gefiillt, da sich sonst durch

den entstehenden Sog Wirbel bilden. Besser ist das Edinbringen
eines Eisenkreuzes. Raschigringe wurden hier deshald nicht ver- .
wendet), weil befiirchtet wurde, d=a8 die rxrelativ leicht zerbrechli—
chen Ringe zu Verstopfungen AnlasB geben kxbnnten. Das Gas ver-
1uB8t den Turm oben iiber einen Abscheider. Die mitgerissene Was-—
sermenge betrug nur einige cm3/Stundeo

L
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‘zeivte Sich Jjedoch, daB c¢ieser zu hart arbeitete, -so.da3”

Das Wusschwasser wird duxsh sine von einsy Turbine ange+riebene
Vre*selrumpe iber eiren Flhler oben uwuf den JTurm gegeben. Der XKih-~
» 2y wurde =addter einﬁvnan+, nzchdem sich ergeben hatte, daB dle
~erotiir im 2 eSS eY bBis zu 430 “nﬂtisﬁ Avch naekh Tin- -
brincﬂn des Xihlers wurden semperaturen von’ 20% nicht vnterschrit-
too. "Drese Secn witerigteit tritt auf, da sine Beliiftung des FWassexrs'
in 2inem TUhlturm wnd die damit verbundene Abkihlung durch direkrf
te Verdampfung.nicht vorgesehen ist. Di=s uen~enr°galung erfolgt
surch dus ventil B.  Das Wasser wird durch ein'auntomatisches Re-
gelventil entspannt und gibt seine C02 in dem Behdilter C ab, dex
~’e~~vzci*1g als Ansauwbeha;ter Piixr die’ Zreiselpumpe dient. 2Zu .den’
ANSBEDS Form (klciﬂer,rurchmesse

dexr Weg . vom “Eint rittrohr:in den. Behalter zum ‘Ansausrohr PHr die
E“mpe ;:;r ‘kurz ist. Daés ‘aus C entweichende Gas wird durch Gasvh~ -
rén gemessen, Vor den Gasuhrenist. ein Wasserabscheider amgebracht:
Dexr Behidlter ist. -durch eine Platzscheibe gesicherts Bei. D ist :
zufexrdeén . ein. Schauglas dngebracht,vwelches das Durchschlagen k1e1—»
nexr :aamenoen anzeigto -

Tie aaﬂbaltunv im Turm erfolgtc'auerst durcb eirer Scnw.

aas.,
“‘°~_*°w°rﬂd pendel*»-'eﬂater wurde der Regler (X)) eéinzebant;
a“f’e D*uckdlfferenz zwischen B uné C’ reagicrto Dus  Haarvadel—
a2l \'.'b,ss«-r dAn.den. Raum . rechts wox. dex: Mem_

‘e e;rdringte ‘Tas Jim Vexlauf einexr lirgeren”
Péhrzeit nicht- immer ganz s;cher varhlrdernoibaher fresoto zwecxmdsi
noch ein “be:laufchaB {x g::trlﬂheltﬂ Lirie) eingebaut wexden.
‘Bas Recelventil ist ein druckentlastetes ZJlinaervertll (1), Die
zur Znptlastung diemnenden Bohrungen a orwiesen sich’ im Anfang als
zu klcin, so daB das Ventili nicht ganz schloZ, sondexrn von dem
beim SchliieBen ansteigenden Differenzdruck wiedexr geoffnet wurds

Tie Kreiselpumpe wird durch cine H.D.~Dampfturbine angeitxrieben.
Pie Turdine verkraucht =x. 1,5 to Dampf, der wahrend der ersten
Zeit iiber Dacn gefanren wurde. Spiter wurde der -Abdampf In eine
XD.-Dumpfleituncs gegedben. Dubeld muf beobachtet werden, dza3 dexr
Truck;hinter der Turbine 2,5 at nicht Ubersteigt. Wichtig i1st
die dirernde Kontrolle .der murbinenl&ge. deren Temperatux %O° :

i)

.nicht Urexrsteigen soll. Vor dem anfahren mul des Fehduse sowle

ie anxcmmende H.D.,~-Dampfleitung sorgféiltig entwissert werden.

¥it Zder Anlage la3t sich eine Auswaschung nur bis zv etwn 4 % her—

unter Prziclen, da dus Tusser nicht durch einen Xieselturm beliif-
tet oder sonst mit einem Incxrtgas behandelt wird. Edn solches nux
ausserz ste° Wasser enthilt immer ncnh ~~1 T00 mg COz/Liter gegen-
iver ~& mz bei Beluftung.

A—-Zonle-Anlage .

Die Wirlkungsweise wird durch die Zeichnung (Bild XIIJ erisdutexrt.
Dle vier Turme wexden der Reike nach beladen, aus edémpft, gekiihlt
uné getrocknet. Das Ixocknen -und Kihlen wird mit Synthesegas vor-
genommen, das von der Abgusleitung auf die Saugseite einec Geblu-
ses gerilhrt wixd und von dort im Kreislauf durch einen Hoochdruck-.
dampfvorhelzer den zu trocknenden Turm, elinen Vasserkiihler und
den zu kithlenden Turm in dic nbgasleitung ‘zuriickgeht.
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Das von dcn Synthesedrfen anXcommende Gas ge wvocn unten nach
obten durchy.zinen Iurm. Die Belazdungszeis u* das abgas von -
drei Syntbeseofe petrug im;aligemeinen Z4. Stundex. Nach dem
‘Verlassgen der A-Xohle—arlage wurde-das Abgas durch .einen Dreh-—

. kolbenmesqe* gemessen. Der Drekxolbenmesser zeligte auch nach
mehrfacher Svgrholung ~ 5 bis 7 # zu wenig an. Spater wurde

" das Abges vor der -A—Kohle @it einer 1‘:2!8138c;t:xe:r.b‘= gemessen. Der
Druck d4es Acgases wird registriert°

Das Ausdgmpren wird mit ‘Hochdruckdampf von oben nach unten -
vorgencnmern . - bas Dampfeingangsventil wird ¥2 bis 1 Umdrehung
getffnet, 50 dad dexr Dampf in 10 bis 15 ‘Minuten durqh den Turm
hindurchzetreten ist. Nach 20 Minuten kann das Dampfeingangs-—
—rertil w&*t»r aufgedrehx‘verden. -Die: Hauptmenge des Produktes
. ,arha¢b von 10 .¥inuten an. In jedem’ Turm befindet,K sich
oben :und dnten” je ein: Widerstandsthermometer. .Die. Temperatuzen
-wexrden’auf einem’ Mnltistreifen (:111) .geschriszben. Dex: Streis.
fen - gestattet €T, die Yorginge beim Ansdampren, Frocknen und’
Kihlenizu beokdchtens: In dem_Beispiel ‘wird.um.7 Uhr der. Turm
B ausgedampft.. Die:obere MeBstelle (I): stei%t ‘steil an.. Nach .
- ~LX0. Minuten ist ‘auch die. untere MeZ3stelles (II) auf Temperatur.
Es wird ‘Ar3.Stunden’ ausgedimpft. Produkt und Wasser werden nie-
“verseschlagen und” du-ch eine-Florentinerflasche getrennt, Das -’
anfallende Gasol geht von einem. Syshon* (&).1in aie Eingengslei-
. tusig gurlick eder in die Abgasle*tung. "Der Syphon:ists ‘in.-@dexr: .
~LiEnge: ¢ gtwas.krigpp-bemeagen: Gibt ‘man. zu Beginn viel: Dampfrauf
den Turm, o echlagt et . .-bei dem nash 5 bxs 10 m1nuten einsetzen-
-den’ Gagcistrom leitht duroho_‘

Anch die Trccknung und Kuhlung ;assen cicl" an Hand - des Multi—
streifens verfplgen,.- . Dexr Gasstrom geht. in veiden Fillen von un-~
ten nach oben. in die Tirme. Wenn die cbere MeRstelle (I) aur
Temperdtur i, 19t die Trocknung beendet (~ 2 Stunden). Die -
Eunlung (III) “una (IV) ist, wie aus den Streifen hervorgeht,
nach "~r1 ¥2 Stunden beendet° Der getrocknete Turm’ wird am fol-
genaen Tage gekiihlit.

Wach dem Ausddampfen wird der Turm getrogknet und der am Vortage
getrocknete Tyrm. gekithlt. Das GeblBse hat. waesergekﬁhlte Stopf~
biichsen, die leicht undicht werden. Nach eintagigem: Stehen be-—

“indet Sich sStevs Wasser in dem Gebldseraum; das vor dem -An-—
fehren duxrgh 4nten angebrachte -Stutzen entfernt. werden muB.
AuBerdem missen die lLager dieses Geblises laufend auf Brwdr—.
mong kontrolliert werden. Das Gebliédse hat sich schlecht be-
wghyt. Keparatu*en sind hdufig durchzufinren, und es ist.nicht
gelungen, den Gasraum véllig abzudichten, Vor und hinter dem. Ge-
blédse wurden Z2eptrifugalabscheider eingebaut, um im Gas vorhan-—
denen A-Kohle-Staub vor und Wasser hinter dem Gebldase abzuschei-
den. PFiir die Abscheidung des Xohlenstaunbes- genﬂgt auch.ein" er—
weiterter Beruhigungsraum., Der Abscheider hinter dem Gebiéise - ist
adurch bedingt, dag die Stopfbuchsen nte v38liig dicht sind.

Ea wurde versusht, ein Kreietolbcngeblase der Reduktioneanlage

dafilx einzusetzen. Dieses Gebl#se ‘erwies. sich jedoch als unge-

eignet, da in dem Kreislaufgas immer etwas A-Eohlestaub vorhan-
denden ist, der' den kleinen Spieiraum zwlischen Ereiskolben und

Wandung sghoxn nach kurger Laufzeit versetzt.

Der Hochdruckdampfvorheiger hinter dem Gebléae darf nicht mit
Schlackenwolle isoliert werden. Es zeigten sich einige Male
kleine Undichtigkeiten an den seitlichen YPampfkxidsten. Die feuch-
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te warme Schlackenwolle gibi stark korrodierend wirkende Stoffe
2b. " . o
Der'Kuhlsr,'weloher hinter dsa zu trocknenden Turm geschaltet ‘ist,’
erwies sich sls fir die zu Beginn der.Trocknung.auftretende Spitse
sz Klein, so da8 in der ersten Minute warmes; wasserdampfgesiittig-
tes Gas in ‘den zu kilhlenden Turm kommt, wie auch aus dem ¥ulti- =
.8trsifen hervorgeht. Dieser Umstand wirkte sich jedooh nicht nach-
weisﬁa;;gggﬁ;eilig“auso . e .o
Legtillation _ _

Pie Zeichnung (XIV a and o) givt einen Cberblick idber die Destil-
lationsanYage. Die 'Blase hatv einen Inhsalt von 30 m-. Dexr Durchmes-
s2r derxr EKolonne betrligt 600 mm. Pis Hedsung erfolgt durch 2 hr-
bﬁndelvmit'HBohsthuckdampfgb o . . v L

Bei der Destillatior von Synthesedl wurde die Blase vom Tankliagex:
aus mit ~ 20 m> _gefulit. Heist hat sich ane dem Ol.noch etwgs . fe—
sktiondwasger abgesetzt, welches .gunbchst Sbgelagsen wird./ -Paraufl
werden-das. Gasol und leichtfliichtigd Produktanteile bis zu einer-
Ubergdngstemperatur von 809 abdestilliexrt: Das.Gasol solX in . .
einer spiiteren Anlsge durch Stablilisieren gewcnnen werden. ™~

Bas in -der Blase befindliche Produkt en$haltlnoch'A1§211mvop derxr
Rewtralisation urd wird vom diésem durch. einmaliges Nagchon. .mit
1 his 2 m> Wasser bei 800.weitgehend befreit.' Dem Weseer wexden
20 % eines Destillats, bestehend aus Methanol, Acetan, 'Atiapol.:
mit Beimergungen vor Kohlenwasserstofifen .zugeset2zt, das peil. der
Destillation von Reaktionswasser bis .zum Zerfall' des. Degtillats
i 2wei Schichten gewonnen. wird, um Emulsidonsdildung zun-vérhin-
dern. Pas Gemisch wird eine Stunde in der. Blase umgepumpt.. Dann
14E8t man absetzen, gieht das Wagser aus der.  Blase .ab und. gibi.es
zum Reakitionswasser in das Tenkiager. Purch diese MoQriohme wird.
das Produkt soweit won Aikell befreit, .daB8 der Stackpur .des .
necnh dem Abdestillieren 3im Yakuum zurtickbleidbenden Paraffirveump-~
fes, der mit dem Alkali 136 ~ 170° betragen kann, auf §0.- 12C°
herabgesgetzt wird. Pamit wird die Gefahr des.Exrsterreng im der,
Blase bedeutend vermindert. Darauf wird big zu. einer Ubergangatem-
peratur von 80° {1 und Wasser, das noch im Produkt geldst ist, -
gemeinsam abdestillieri. bann wirnd der Rest des Wasesers dedn¥ch’
entfernt, daf man es durch einen pyohwenkbaren Sypnon .a (sul IV b))
zus dem Destillatfallbehilter abz¥eht, wiahrend das O, welches
dorch die Leitung b irn einen zweiten Behhilter ablauft, &uf. den .
Eorf der Kolonne gzurlickgegebdben wird. Der Stend in dem gweiten An-
fallvehidit=r kann durock ‘Umschaltung in demBelben Schauglase im Be-
djienungsraum.verfolgt werden. Der Syphon zum Abgiehen des Wassers
wurde schwenkbar zusgefiihrt, da das Dichteverhiltnis von 01 =zu
wasser nicht konsatant bleibt. Ist das Wasser abdestilliert, so
wird dexr zweite Behdlter wieder ausgeschaltet, : ' ’

Ptir die Destillation von Reakt'ionswssgser 148t sich, weann bei stei-
gender UDbergangstemperatur Zexrfall ‘desg. Destillats in gweli Schich-
tep gintritt;’ die Hilfsanlage so umsc¢halten, daB8 das Ol bei ge-—
asachlosséeénem VentiY 4 bei fpbgezogen ‘'werden kann, withrend dag Wae-
ser durch den Syphon 2 in den zweiten Beh#ilter flieB8t und voan dort
wieder als RUocklauf auf die Kclonne gegeden wird. T :

pas $1 wird bis 160° abdestilliert. Daranf 1#8t man die Kolenne f
abkiinlen, am schnellsten dadurch, das8 man allméhlich auf Vakuum
geht und destilliert im Vakuum weiter. Mit dem H¥chstdruckdampf

-



kann man ois zu 170° Ubergengstemperdtur &erreichbarer Dampf-—
© druck: 42 &tii) kommen. H¥hersiedende Antelle wurden aus dem
~Sump?f . darch daes Verbindungsrohr e abgetrieben. Darauf wurde
der Sumpf auf den zementierten Boden neben dexr Eolonne abge-—
lakgen, 86 ‘da8 er in diinner Schicht. (20 dis 30 cm) abkithlen
"konnte. Dexr Platsz wurde mit Brettern und Sand abgegrenzt. Der
Tropfpunkt des Rﬂokstandes liegt -gwischen 90 und 120°° :

Die Eolonne wird gweckmi8i g rach Druckdifferenz gefahren. Bei.
‘neérmalem Druck. sollien etwa 20.bis 30 mm Hg eingehalten werden,
‘Bei Vakuvm wurden im: .Durchsachnitt. 40 .bis 60 mm Hg .eingehalten..
‘Bei Ubvergangstemperaturen #iher 1500 .148% sich die optimale
Bncklauzmenge ‘nicht mehr erreichen. Von der Betriebskontrolle
‘warde “eine- Di’ferenzdruokmessung ‘80 ausgefﬁhrt .daB je "eine.
L&Itnng“von der-Blase und "dem Xopf mach: oben in ein: Bullauge
gerﬁhrt :wurden.. Von den: ‘Bullaugen, dfe: aut gleicher: Hdhe-Jie—
‘gen, . fihren Blgefillte. Le*tungen ‘ndch dem Differenzmanometer
im- Bedienungestand¢’0bwohl die’ Leitungen beheizt und’ 'die Bull-
‘augen- isoliert . sind,; - bildet: sich :in~der Leitung. von: der Blase
zum. Bullauge .eéin RUckLIuB ats;’ . was zu- Fehlmessungen Anlag -
tgibt. Die: Messung wird.. zweckm&Big B8O - durchgefﬁhrt, ‘daB man o
ein_Hg-Manom r-direkt auf der-Blase enbringt und durch’ein’

1 nigaroméier und:‘Blase ‘befindliches T-Stiick soviel N2 in
die BiZse.:ein: ten 1&Bt, . daB sich noch. kein mefbarer Druck-

. .abfgll ausbildet aber das Eindringen von Dampf in die MefSleil-
"tong verhindert wirds Dieser- ‘Kunstgriftf empfiehlt ‘8ich ‘gang '
allgemetn. beim Messen von-Drucken in dampfgefiillten- Behaltern,
deren ‘Tarapf temperauur ‘dber-der Auﬁtentemperatur lieg_ta

- Vor derx Rﬂcklaufgumge llegen eine Anzahl’ Flanschverbindungen,
s0 da3 9fters geringe Undichtigkeiten auftreten, durch die
bei Vakuumdestillationen Luft eingesaugt wird. Die Rilcklauf-
- pumpe arbeitet dann.stoBweise oder setzt aus. Dieser Mangel
lieS sich durch Anbringung des Umganges £ beseitigen, der be-—
wirkt, daf immer eine Fliissigkeltssdule auf dexr Pumpe steht
and- Luftblasen entweliclhien kdnnen., Aus denseldben Griinden muSte
die Sumpfumlsufpumpe in eine Grube gesetzt werden, sodaB sie
noch ‘etwas tiefer. als der tiefste Blasenstand liegt Das Zu-
1anfrohr mul anp jeder Stelle Gefslle haben. -

Die Mengenmessung von Ruoklaur uand Destillat machte bftersan;,
Schwierigkeiten, da bei jedexr Destillation sowohl Wasser als
anch 81 in die Leitungen gslangt., Am besten hilft man sich so,
da in bestimmten Zeitabstinden die Riicklauf- und Destillat-—
regelgentile kurz geschlossen und die Differenzstinde. durch
einen Umgang ausgeglichen werden. Andert "gsich der BHg-Stand
beim Schlielden des Cogangs, ‘EO ist das. Regelventil im Durch-
gang undicht. .

Nach der Vakuumdestillation muB- das Vorlagensystem in . waxrm
Zustande mit 01 gespiilt werdeh, da das letzte Destillat fes
wird und die Leitungen versetzt. werdeno

Der Vakuumregler. ‘arbeitet nur dann sufriedenstellend, wenn
die N2-Diise genau plan aul dem Gummikissen sitzt. Meist wuxrde
mit dem vollen Vakuum (S bis 8 mm) gefahrcn. Dabel geht daun-
ernd ein schwacher N2-Strom (10 mm—Aussohlag) in die Kolonne,
da sonst bei sehr gut abgedichteter Kolonne das Vakuum durch
Anderung der EKiihlverhiéltnisse schwanken kann.
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fer Edrzine—-Dempfstrahlexr ist einige Stundern vor Beginn einer Va-
kuumdestillation anzutahren, da erfahrungsgemdZ die Einstellung .
einige Zelt erfcrdert., Man stellt so ein, daB das RKdhlwasser dexr
ersten Stufe handwarm abliuft, das der zwelten und dritten Je 10
bis 15° wirmer. Jedoch ist die Einstellung nicht immer dieselbdbe o
und mul jedesmal ausprobiert werden. - .

S,-Gegengg:tigér Stand der Synol-Synthese, gegianée Weiterarbeit und
Yerbesserungen- - o . S .- :
In dem Felgenden sollen die Ergebnissé der ‘Arbeiten auf dem Sy-
nolgebiet kurz gusammengefa3t und die Richtung einer zweokmé-
Zigen Weiterarbeit_aufgezeigt werden. .
I. Betriebsweise S R
A. Zreislauf-Betriebsweise . o
1. Es war festgestellt worden,; daf am Elsenkontakt. eine Kon’
vertierung stattfindet. Gegeniiber dem Kovaltkontakt, der. . .

CO— und H2 im Verhizltnis 1 .: 2 verbraucht und wegment— . .
sprechend nach dgr Fcormel CO + 2H2 = (CH2) + H20 als Ne--
venprodukt Wasser liefert, arbeitet der Elsenkontakt. bei
dem blsher iiblichen Drei-Stufen-Verfahren nach der:Glel-.
chung 3/2 €O + 3/2 Hz = (CH2) + ¥2 H20 + ¥2 CO2. AusjJe’
6 Mol Syntheseges entsteht alsd beil der Umsetzung ein
Mol CO2. Infolgedessen ist man gezwungen, die C02 auszu~
waschen, wenn €in Umsatz von 85-bis 90 -% des -zur: Verfi-
gung stehenden Gases erzielt werden soll. Bin mdglichst
groBex Umsatz ist abexr, zumal es sich um ein-hochgerei-
nigtes Gas handelt (S <5 mg/m?), immexr winschenswert.

Fihrt man das Gas im Kreislauf, und kondensiert Jedesmal

nach dem.Durchstyiimen des Kontaktes den Hauptanteil des

im Durchgang entshandenen Reaktionswassers heraus, so

148t sich die CO2-~Bildung in solchern Grenzen halten, dag

SC bis 93 % des Synthesegases bei einem Inertgasgehalt

des Frischgases von etwa 6 % umgesetzt werden kinnen, ob-
i | me éald man die COz heraunszuwaschen braucht.

. 2. 'Die Lebensdauer des Kontaktes h +t von dem HzO-Partial- "

! ‘druck ab. Bel einer Rreislaufbelastung von 2 500 Bm>/m2
Tontekt ronnte ein Rontakt 7 Monate benutzt werden,; ohne
daB seine Aktivitdt merklich nachlief, wihrend bei der
Drei-Stufen~Fahrweise die Aktivitdat laufend etwas ab-
nimmt, so daB eine Laufzeit von 3 bis 4 HMonaten am be-
sten nicht Uberschritten wird. Eine Versuchsreihe ergab,
daB bei welterer Steigerung ‘des H20-Partlialdruckes. dle ’
Xontaektaktivitat in sich schnell verklirzenden Zeiltab—
schnitten abnimmt. -

%, Die entstehenden Alkohole und Olefine, dile durch die Ein-
wirkung dés Kontaktes dehydratisiert bzw. hydriert wexr-
den, werden schneller aus der Kontaktzone entfernt. Eine
Erhdhung des Alkoholgehaltes macht sich bescnders in den
hohersiedenden Anteilen (Ci4 bis C17) bemerkbar, da die-
se Anteile bel entsprechendem Ereislawnf durch das damit

_ verbundene Mehrangebot von Trigergas zu cinem hohen Teill
2ls Dampf vorliegen und als -solcher rasch entfernt wexr-
den, wihrend sie beil kleiner Belastung in der fliiasigen
Phase geld¥st #ber den Kontakt rieseln.



rke Gasstr dmuno bea**k* eine posserce NiErmeadbfith-
der FosheXtzon€.- Lann dahér entweder den
2rnEhen clexr dexn ”b znd der Kihlelemesnte im
veitern und somiwT iie CfZenkonstruktion glinsti-
tzlten und deun: ausban des Eontaktes der gersde

wzndung ven Schnelzkontakt eine schmier;ae nuf—
rstell*, e*hebllch erleichtern.

Abscheiduns der Produktie ergeben sich Vo:te*le,
Aoec“nitt IV nocn besondero behandelt werdsn sol-

se¢ Vorteile treten. Lmso deutlicher Axn Exrschel-
chneﬁler das Gas umgewslzt wird. Eine hohe

ung badingt. “llerdingsvhdhere Eaergie, grofczs
,ut_uth’lachen und grifere Tirmemengen ‘zur-3pit—
z=nVCVhEIZLPg bzw. Kihlwa:se“mengen zu* Kuglun"

u. p
m [t
1]

Nach den oisherigen Exfahirungen an JS—Liter-u‘en urbui~
tet man zweckmifig mit Belastungen zwischen L. 5 2 FoYele)
nd 1 : % 000 Hm3 Gas/m3 Et. Dabei kenn man ein Gus mit
*5 ¢ Eingangsinerten. zu 90 vis .94 % ausnutzen. Es ent—
¢veoer zias 12 Hol Gas 1 Mol "020. eckmiz3izg nimmt. man
die Uwoetvuno in 2 Stufen“vor. In 'dex lI.Stufe werden

7C oxs 8C @ des Gases umgesetzt, scdald - -sich der Inexrt-
sasspiegel in mERigern Grenzen h&it, .denn mit sinkendem.
Partialdruck an CO und E2 f4llt die ALusbeute an fllssi-~
ren Anfall zuagunsten vonr ZFasol und Hethan. -AunBexdem .
,v,lgt die- Reakt*c stempe*a ur, wodurch wiederum dic Xon-—
tak+1eben~a¢uer uné der Fehalt an Alkchol etwas falleno
Der Rest wird in der 2. Stuf= umgesetzt. Die etwas: hithe- .
re -solb*’dunv f&11lt dann 4 ?a“mcr der Zesamtzusbeu—
ten kaum ins Gewicht. -

Die vVersuche sind bisher in 1lS~Liter-Ufern durchgefihxt
worden. Ein 2 ¥2 m3n2-attenofen in e 458 ist flUr Xreis-—
=nf cingerica.et woxrder. Xonnte abver noch nickt in Be— |

trieb genommen merden- Der Ofen so0ll unter den edbon exr—

wihnten Bedingungen als 1. und danazch z2ls 2. Stufe ge-.

fknreﬁ werden - Die d,mlt e:onnenen erahrun*en konn-
—— - - b —— 2

tc enlginle Tntaexrle tx: in Gen
Lh wls [X=PetORLLON ¢354 --vu..._c..oo& TUr dle Lbert agzung <

Grolvetrier gewertet werden

}

ayeistaunf und Sumofprasce N

Die Herotellung rvon Synol in Sunpfphass wurde in Leunz be—
sonders deshaldb nicht verfolgt, well die ertstehenden wert—
vollien E+offe (4lkckhole, Clefine und: Ester) hier besonders
lange mit dem XEontakt in Beriinrung dleiben und somit die
Wehrscheinlichkeit dihrex Zerseuzurg besonders groBf ist.
auch hatten Versuche von Dr, kickzel mit unserem Synolkon-
takt in dexr Sunppffakrwelse keinen bescnderen Arreiz erken-—
-nen lassen. s scheint aber Exfolg zu versprechen, diese
AYt dexr Synthese im Zusammenhang it dem Xreislauf wieder
aufzurreifen. Die unter 2unkt 3. im verigen Abschnitt exr-—
withnte Tatsache, dufl ber genligend hoher Umwalzungs cein gro-—
Zexr Teil nbhersiedender Produkte in Dazpfform den Reakti-
onsraurm verlassen, wirde bedeuten, dus die Verweilzeit die-
sexr Stoffe im Sumpf vowr dexr gleichen Srdfenoxrdnung ist wie
im Pcocibettontax®t vei dexr 1 ?ahrweiue, ‘Dazv kommt die
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gute DurchAwirtelung des Sumpfes durch die:grose umgewilz—
te Gasmenge. aAulBerxdem spilelen noch Korntaktkorngrd3enef-
fekte eine Rellie, die in dem-Abschnitt "Kontakte" aus-—
fiihrlich behandelt werden soller. Zin 15-Liter-Cfen wur-—
de filr diesen ZwecK gebaut, konnte ater noch nicht aus-
gepritft wexden. . -

Wegen, dieser und anderer techrischer Vorieile der Sumpf-.
fanrweise (leichiere Abfihrung der Reaktionswirme mit
einer erhedlich kleineren 2Zzhl von Kihlelementen, leich-
ter Rontaktausbaun, evil. Zusatz von Frischkontakt oder
Tontaktzusitzen ohne Unterbrechung dexr Synthese) soll
dieser Weg weiter verfolgt werden. - - -

Zunachst“kannui@r@d;e“ﬁgiygxarbeitmde:”vQEQ?QQeqew15§lzﬂ:

Ofen eingesetzt werden. Ex besteht im Prinzip aus einem
isolierten 10C-mm-Rohr, auf das oben ein_ 200-mm—-Rohr als.
Beruhigungszone aufgesetzt ist. Die Helzung erfolgt durch
2 vertikale Druckwasserrohre. Unten wixd das Cas .zunédchst
ohne eine besondere Verteilungseinrichtung eingeleitet.
Spdter kdnnten Fritten oder Lochplatten ausgeprift  wer-
den. Das nicht dampffdrmig aus.dem Ofen getragene Pro—
dukt {wahrscheinlich ~10 % dés_aAnfalls’) soll zunichst
diskontinuieriich durch ein etwz in der MNitte des Ofens
angedbrachtes keramisches Filter abgezogen werdens. :

Der Ofen wird anfangs mit Paraffin aus der Synolsynthese
gefiillt, das zunichst, wenn. es langere. Zeit an der TLuft.
Zelegen hat, mit Hgz behandelt wird, damit Schadigungen
des Kontaktes auf jJecem Fall vermieden werden. Die er-—
sten Versuche sollen mit unter 01 und CO2 gemahlenem,
vorher reduzierstenm WEK17 Susgefihrt werden, wobel man des—
sen lMenge warifert. Die Gasbelastung soll zwischen 1 :

2 000 und L : 3 O0C liegen. babel wexden, wie Modellver-—-
suche ergaben, Flissigkeit und Kontakt gut durchgewirbelt.
Darzu® solien Versuche mit stilckig reduzisrtem Fallungs-
kontakt angestellit werden, dexr sich im allgemeinen leicht
zu eineri’ feinen Pulver zexrdricken 1li3t (Wahl des Rontak-
tes siehe Xentaktprogramm). o
Bei den Versuchen tst auBexrdem auf Versprithen mit Nebel-
Tildung zu achten. weil dabei die Sefahr besteht, dag der
Sumpfstand sinkt. Vorversuche mit Paraffin onne Kontakt-—
zusatz ergeben, a3 sich dieser Zffekt 1in miéBigen Gren-—
zen halt. .

Umcatz. und dusbaute

Die Ruaumausbeuten der Lischer-Tropsch—- und verwandtexr Synthe-
sen sind verglichen mit denen der Hochdrucksynthesen, Hy-— -
dricrung uné Methanolherstellung gering. Des liegt in erster
Linie daran, daB das Verfahren stark exotherm ist (700 kecal/
23 umgesetztes Gas) und gleichzeitig die Reuktionstempera-
tur zuf enge Srenzen {3 tis 5°) beschrankt eingehalten wer-
den muld, wenn der Umsatz nicht zum Stillstand kommen oder
‘A3e Reaktion cdurchgehen soll. Bel der drucklocen Benzinsyn-
these an Robaltkontakten werden -~~~ 8C =3 Gas/m> Zontakit und
Stunde umgesetzt; teil der spidter begonnenen Drucksynthese

i
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. nen macht in allen Fraktionen:1l bis 2. % aus, -
"pie Ausbeuten an Flissigprodukteéen lassen sich bei Uver-

wurden Umszatze von 100 o3 erreicht. Dexr Unmsesz bel demxm

Drei~Stufen—-Synclverfahren liegt vei etwa 2 : 120. Nach
T BEinfihrung der Xrelslauffahrwelss vwurden der Umsatz um

25 % -auf 150 »3 erhdht.r Das Gpiimum mii8te in weiteren

lzngeren Fahrperioden noch Pestgestellt werden und zwal

im Zusammennang mit der Ausprifung rneuer Ufen mit verdnder—
tem Edhleinbautenabstand. ST

Die Ausbeute betrug 170 g &n Produkten > Cz/m’. 10 % des
umgesetzten Synthesegases werden zur Methunbildung vexr- -
bratzcht.. Vor den 170 g sind 35 g Gasol und 30 g Parafiin

> 400° siedend. Es ist eine Eigentiimlichkeit des verwen~

‘deten Schmelzkontaktes (Ammoniakkontakt), dal relativ viel

gascl und Paraffin entstehen. Das:wird in dem Abschnitt
"Kontakte” noch niher ausgeéflnrt werdem s 7™ i
Per .Gehalt ‘an Alkoholen liegt in der niederen Fraktion -
zwischen 50 und .65 %. Von etwa Cl4 ab.beginnt der Alkchol-—
gehalt geringer -zu werden. Bei~“Cl8 sind.etwa 30 bis 40 %
erreicht. Noch hthere Fraktionen weisen einen nur geringen
Gehalt an-Alkoholen;auf&~Die»Summe_vdn'Alkoholen_und,Ole—-'
finen sinkt von 80.% in den niederen Fraktionen'.auf 65°% -
im Siedebereich des Ci8—Alkchols Die Alkohole sind.- primar
und geradkettig, die Olefine endstindig. Die hdheren Frak-
tionen enthalten in steigendem MaSe Estexr, derer Menge

von YO %.im Gebiet des .C10—Alkohols auf 20 % im Gebiet

des .Ci18-aAlkohols steigt. Der Gehalt an Aldehyden:+ Keto--

P

gang zr Fallungskontakten auf Kosten des Gasols noch er-—
hohen. Die Weiterarbeit liegt hier auf dem Gediet der Eon-—
taktauspxifung. ) . N :

Kontakte

Die Arbeiten auf dem Kontzktgebiet waren in dexr letzten
Zeit vor allen wegen der Eirnfihrung und asusprifung neuer,
Abwandlungen-dexr Betriebsweise zuriickgestellt worden. Ge-—
rede suf diesem Gebiet sind Jjedoch noch viele Fragen of~
fen, und wesentliche Verbesserungen in der Produktbeschaf-
fenheit kdnnen nach dem jetzigen Stand zm enesten ven der

 Eontsktseite her erwartet werden.

Piir groBere Versuche wuxde in‘:allen Fillen der Ammoniak—
schmelzkontakt (WK17) eingesetzt. Frithere Versuche hatten
ergeben, da3 der Eontakt bei der Reduktion hoch belastet
werden muB8 (1 : 2 000). Zu hokher Wassexdampfgehult des
Reduktionswasserstoffs schidigt den Eontakt in noch weit

hSherem KaBSe als dies bel der Synthese der Fall ists In

der letzten Zeit ausgefithrte Versuche, bei denen dem Re-

duktionswasserstoff Wasserdampf zugesetzt wurde, ergaben,
daB 5 g Wasser im m° Wasserstoff, dexr Iber die ganze Re—~

duktionszeit zugesetzt wurde, keine merkliche Vexrschlech-
terung des Kontaktes mit sich brachte, wihrend mit 15 bis
20 g schon eine merkxlich weniger aktive Kon-

taktmusse crnasten wurde. .
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Hoher Reinheitsgrad des H2 ist wesentlich. Der mit Ereislanf-
wasserstoff redunzierte Eontakt (Zusatz von 3 bis 5. % Frischwas-
serstoff) ist gegeniliber den 'im geraden Durchgang reduzierten )
immer erheblioh besser. Dadbei wurde ein sehr- -reinexr Wassersboff
verwendet, dessen Schwefelgehalt < 2 mg/m3 betrigteo ) -

Eine wesentliche Erhdhung.der EKontaktleistung konnte '‘durch dsn
Ubergang .gu. Xkleinerem Kontaktkorn ersielt ‘werdsn. Es wurde .gu-—
~letzt mit Eontaktkorngr¥gSen von 0,5 bis I mm (gegenitber ~frither -
I bis 2 mm) gearbeitet..Bel Verwendung noch kleirerer. Eontakt—
k8rner wird der Druckabfall des Ofens zu hoch. Aus der hiheren’
“Leistung:dés weiter aufgeteilten Eoniaktes geht hervor, das
sich:das Innere der’ Kohtsktkorner nicht .wesentlich an der Syn-—
these beteiligt. Bei Fallungakentaslktan -lessen-sgich Korngrdfen
“vor 71 bis "3 ‘mm kKaum unierschreiten,“da sonst:.wegen dex: geringe-
ren Festigkeit und der . damit. verbundenen h¥herexn.Staubbildung.
der Ofen zu leicht verstopft wird. Auch bei Schmelzkontakten .
entsteht beim. Schiltten und’ beim Transport eine gewisse Sitaubmen-
ge. Fir.weltere Versuche ist deshaldb vorgesehen, die Synthese-~
Sfen unten:mit eineér Sohicht . grdberen Kontaktes zu fiillens Da<;
doreh kénnen  diel.Poren . des Rostés, ‘auf dém dexr Xontaki. ruht,
‘grbBer ‘gehalten werden, denn an’ dieser Stelle ‘ist eine tellwei-
se Versetzung am ehesten gu befilrchtens =~ ’ )

Der Ubergang zu kleinerem Kontaktkorn bringt vergleichsweise
bei gleichem Umsatz eine Herabsetzung der Synthesetemperatur
von 198 auf 1918 mit sich, wern man :in einem Fall I- hisa 2=
‘und in dem anderen 0,5~ bis l-mm~-K¥rner verwehdet. Damit 'ist
gleichzeitig eine Verschiebung des H20 : COz-Verhiélinisses in
Richtung auf verstirkKte H20-Bildung verbunden, da die Xonver-
tierung auch mit der Herabsetzung der Temperatur abnimmt. -

Kontakte verschiedener KorngrdBen wurden auchkh fur die .Hydrie-
rung von Kitril zu Amin eingesetzt. (Diese Reuktiorn kann am.
Eisenkontakt durchgefiihrt werden, da kein fiasser als Reaktlons-
produkt anfzllt.) bei diesen Versuchen wurden hinsichtlich der
Axtivitédtsunterschiede bei verschiedenen Korngrtgen.die glel-
chen Beéobachtungen gemacht. Nach.digsen Ergebnissen sollte man
exrwarten, daf8 sich der Ubergang =£u EKontaktstaub, wie er in dem
Sumpfphaseprozef eingesetzt wird, besonders ginstig ausnehmen
miBte. In Schwebe reduzierter EKontaktstaub e¢rflUlite Jedooh del
der Eitrilhydrierung diese Erwartung nicht. Um dile Variante der
abgelinderten Reduktionsart auszuschalten, wurden die Bedingun-~ -
gen der alten Reduktion dadurch nachgeahmt, da8 der Eontakt-
Stanb einem kdrnigen Kontakt durch Schiitteln beigemischt und
nach der Reduktion wigder abgesiebt wurde. Aber auch . ein so
hergestellter Kontakt . erreioht nur die Aktivit#t einer gled-
chen Gewichtsmenge 1l bis 2 mm Kontakt. Die Versuche sind moch -
im Anfangsstadium und miissen fortgesetzt werden. Vor allem whk-
re es zweckmiBSig, die Reduktion von ‘staubfSrmigem Eontakt nach
dem. Prinzip des Winklergenerators in etwas grdSerem.MaSstabe
von ectwa 20 — 50 1 durchzufiihren, weil die gleichmiéBige Durch-—
fiithrung eines solchen Progzesses im Kleinvercuch sehr schwilerig
ist. )

Ein Bachteil des WK17 gegenliber einem PFalliungskontakt gleiocher
Zusammensetzung ist, wlie schon im Abschnitt I erwihnt, die be~
vorzugte Bildung von tierfsiedenden Bestandteilen und von Paraf-
f£4in. Die filissigen Anteile setzen sich z. B. folgenderma3en
zusammen:
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_Schmelzkontakt L Pullungskontakt
" <.200° : 57,3 % 48,6 %
2% 25,2 # 37,2 &
>4009 17,5°% . 1a.2 %

Sine Begrundung Pir difsen Untérachied, der anscheinerd nuxr
von der Struktur und nicht von der chemischen Zusarmensei-

zung - des Hontaxtes abhingt,  kann bisher nicht gegeben wer-

den. - ’ B ST :

Bine merkwirdige Beobachtung sei in diesemr Zusammenhang noch’
angefiunxt: In einigen,wenigentFallen'liefertenfﬁxl?-xontakte;'
‘ohme:- 428 ein Anlaf zu erkennen war,; von. Anfang-an:30 bls’ |

'45 % Uber 4000 Siedendes. Dieges Pninomen bedarf -noch der
Kla:ung‘(s:zPBs'Vers;Nr;'VII/67;1Q”200:cm3-0fenlo‘ o

_Durch Exrhshung des CO-—Gehaltes im Gas ldaB8t Sich das .Siede-
Yand bei allén Arten von Kontakten in Richtung .auf Hthersies-
‘dendes verschieben, ohne ‘daB-sich—die Menge - der Mittelfrak-—
tion wesentlich dndert. Eine Verschiebung im gleichen Sinne
erreicht Man,auchjdurch_Ubéigangfaur“klgjneres‘Kpntaktkdrp
und bei Anwendung kleinerervBelastungen.ﬂGle;chzeitig“wird»
durch diése-MaSnahme der Olefingehalt im Produkt heraufge-~
_setzt. Der Gehalt an Alkocholsn bleibt etwa gleich. Diese
Versuche sind bisher nur im Stufenverfanren durchgefihxrt .
worden uné missen noch auf das Kreislaufverfahren ausgedehnt
werden. o . - 3 .

- fUber die Einwirkung der Kontaktzusammensetzung auf die Syn-
theseprocdukte 1Bt sich bis Jetzt fol§endes sagen: dexr Ke-
Yiumgehalt mus zwischen 0,15 und 0,5 % liegen.,. Das Optimum
liegt hier an derseiben Stelle wie beim Ammoniakkontaki. Beim
Zusatz von sauren Bestandtellen Z.Bo Kieselsziuretridgern muf
die Kaliummenge erhfht und neu ausgeprift werden. Mangange-—
halt deos Rontaktes LaBt die Alkcholbildung zugunsten der Ole-
f£inbildung zuricktreten. Zusatz von Arsen in Mengen von eini-
gen Zehntel-% erhtht .die Bildung von Estern. t

Eine groBe Anzahl fritherexr Versuche konnen deshald nicht
verwertae:t werden, weil der genaus Einfluf des Ealiumgehal-
tes bei dexr Herstellung noch nicht .beachtet wurde, und da-—~
her bei ungiinstig liegendem Kaliumgehalt der EinfluB ande-
rer Zusitze nicht beurteilt werden kann. Ein Gehalt von 2
bis 4 % Al20% verbessert wie beim Ammoniakkontakt die-Wirk-
samkeit. Dle Versuche, zur Kontzkiweiterentwicklung sollen
auf der Grundlage Eisen + Kalium + Aluminium foxt esetzt
werden {(vgl. auch das festgelegte Kontaktprogramm). Das FPro-
gramm fir die Durchfibrung der Versuche in diescr Richtung
ist bereits festgelegt worden. Das ndchste Ziel soll die
Herstellung eines reproduzlerbaren, aktiven Kontalktes sein,
der durch Fallung aus Bisen- und Aluminiumchlorid hergestellt
wird. Dabei soll auBerdem auf eine mdglichst einfache Hexr-—
stellungsart Wert gelegt werden, besonders was das Einbrin-~
gen eines definierxrten Kaliumgehaltes anbetrifft. In einer
Fersuchsreine wird das Auswaschen eines.mit EK2C03--L¥sung ge-—
fil1lten XKontaktes nicht mit Wasser, sondern mit einer ver-
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dunnten Kg2CO3-Losung vorgenommen, d¢ren Eonzeéntration so bemes-
sen wird, daB man auvf einen konstanten richtigen Endwert kommt,
so daS8 man nicht auf geénaue Dosierung dex Waschwassermenge an-—
gewiesen ist. In einer zweiten Reihe wixd die FAllung =it NH3-
wasser vorgenommen, dem eine solche Menge KzCO03 zugesetzt.-wixad,-
da3 nach ein— oder zweimaligem Auswaschen dzr gewlinschte Kali-
umgehalt erreicht ist. In einer dritten Reihe sollen die Fal-
lungsbedingungen (Temperatur, Konzentration) wvariiexrt weswrden.

Ofenbausart und verschiedene technische Einzelheiten

‘reicht werden wie mit ZXobaltkontakt (185 bis 20009). Infoigedes-

Die Synthese wird in Ofen durchgefihrt, die einé Vielzahl von
Fihlelementen aufweisen. Der im GroBen meist verwendete Plat- .

tenofen besteht. aus einem Paket von parallelen Platten, die ven
.. Druckwasserkiihlrohren durchzogen sind, und einen Platitenabstand

von naur. 7. — 8 mm haben. Die EKihlung wird mit Druckwasser im0~

.allgemeinen nur bis  zu einem Dampfdruck von 25 ati, <as ent-

spricht 225°, durchgefiihrt. Bei htheren' Temperaturen an3 Di-

-phenyl, Dekalin oder ein izhnliches Kihlmittel verwendet wexrden:

Der -groB8e Vorteil der Synolsynthese gegeniiber an anderen Stel-
len mit Eisenkontakxten durchgefihrten oczessen besteht darin,
daf8 beim Synol praktisch ‘die gleichen flefen Temperaturen er-

sen sind alle VerSuchsBfen auf Druckwasserklihlung umgebaut wor-
den., . = v :

Bei Verwendung. von Schmelzkontakiten gestaltet sich deren Aus-—
bau aus den Plattensfen sehr schwierig. In der letzten Zeit
wurden daher Ofen ohne~Platten eingefiihrt, die aus einem waa-
gerecht liegenden Bindel vor Siederohren bestechen. Dexr Ofen
liegt etwas gegen die Horizontale geneigt, so daB die Dampfbla~
sen aus den Rohren entweichen 'kdnnen. Der Kontzkt liegt um die
RShren und kann durch Sdgen in langen Bahnern entfernt wexden,
wihrend bei den Plattendfen Jjedes aus den Platten und den
senkrecht dazu stehenden Kilhlrohren gebildete Element einzeln
mit einem Stzhlbohrer ausgebohrt werden muB.

Der Abstand der Rohre voneinander kann durch die Einfiihrung

des Xreislaufs (siebenfache Gasmenge) trotzt ErhShung dexr Tei~ -

stung um 25 % von ¢ auf mindestens 15 mm exrhoht werden. “

Die Rohre sind an ihren oberen Enden eingewalzt. Die XKonstruk-
tion des Ofens wird bedeutend einfacher, wenn die Rohre an ih-
rem unteren Ende nicht auch in einem Wasser-Dampfkessel enden,
wodurch Vorrichtungen zur Vermeidung von Warmespannungen not-
wendig werden und ein weiterer grofer Plansch abzudichten 1ist,
sondern zugeschweidt werden, wobei dile Wassexzufuhr entweder
durch Einsteckrohre erfolgt odexr das Frischwasser. gegen die
Richtung. der Dampfblasen direkt in aie Rohre einléuft. Modell-
versuche ergaben, daB man bei Verwendung von Kihlrohren wvon

21 mm @, 5 m Lénge und einer Neigung vor 10° berechnete- WHrme-
menge durch Dexrzfbildung abfithren kann. Nach diesem Prinzip
wurde ein Ofen mit 200 1 Xontaktraum gebaut, mit dem bereits
ein Versuch durchgefiihrt wurde, und der flir die Weiterarbeit
in erster Linie eingesetzt werden miiSte. Die wesentlichen Tei-
le des Ofens sind in Bild XV niedergelegtht . =xr ist gegen die
Horizontale um 10° geneigt. Dexr EKomtakt liegt um die Rohre K

in dem rach oben offenen ZXasten C, dessen Seitenbleche abgenom-.
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men werden kdnnen. Unter dem Xaster tefindet sich die-Wan-
ne W. Das Synthesegas tritt bei E eirn., Das Ausgangsgas" ver—-..
148t den Kontaktkasten gemeinsam mit dem extstandenen Pa-
raffin durch das Rohr R Lnd den Ofen bei 4. -

Der rechte Teil des Ofens ist mit Wasser" gefu’lta Dexr Kﬁhl-
wasserstand wird in dem Xihlex - B konstant gehalten. Des Was-—
_ser tritt durch’ die gestrichelt gezeichneten Pauchrohxre ein-
und verdampft iri den-RXuhlrohren X oder es . tritt nach Ent-—

. fernung des gestrichelten Teils direkt in die Kihlrohre . eino
Die Xihlrohre haben einen Durchmesser von 14 mm und einen -
Abstand vorr 9;8 mmd Inre Lénge betragt 1 700 mms" -

.;Dijﬁxﬁhlrdnrg .sin@ dn-die: ¥ande F1 und Fz eingewalzt. Die
Anordnnng von“z“Wénﬁen dlent“zu; wersteizunc des . Systems.

Der. Ofen: w;rd Tk aufgestellt dasg der Mantel ois Fl leicht

 nach links abgezogen werden kanno.

Der Ofen soll mit allmzhlich gesteigerter Belastung betr1e~_
ben werden, damit man - -die ,Grenze fir die Belastung dex Xihl-
rohre bestlmmen kann. Die: hierbei gewonnenen Ergebnisse kdn=
nen fUx ‘den Bau,eines groﬁen Ofens ausgewertet wexrden.

Im ls-Liter—Verauch hat es ‘Sich . als" .ZweckmEBig” ‘erwiesen, daa
im Ofen anfallende fliissige Paraffin gleich hinter dem Aus-—
gang abzuscheiden. Wie oben schon erwidhnt, enthilt ‘dieses

v PPt d AL ey T nd S o Phall ob-)-asna_rn\n i ) .-AD_.Q’\O NN IV

By = e rinits SOt oL =a i SR =S S el a6

wesentliche Mengen an&ﬁ,360° s*edenden Bestendteilen. Man
‘erreicht hiermit eine glnstige Vorzerlegung des Synthesean-—
falls. Gleichzeitig fallen alle Schwierigkeiten, die mit

der Abscheildung und Weiterleitung halbfester Stoffe und de-
ren Abtrennung vom Reaktionswasser verdbunden sind, forxrt. :
Eine Voxrrichitung zur Abscheidung des Paraffins ist fir den
Kreislaufversuch in Me 458 (2 ¥2 m3 Kontakt) vorgesehen.

RKorrosionsversuche, die in einem 100-Liter-Ofen im Stufen-
versuch durchgefihrs wurden,hahen ergeben, dal eine obere
Teaperaturgrenze fir den Ang**fi des Materials durch den
Genalt des Syntheseproduktes an organischen S#uren dort fest—
gestellt wexrden kann, wo Wasser als zweite Phase auftritt.
Das ist beim Stufenverfahren bei‘\'130°»ﬂer Fall. Die Korrxo-
sion erreicht zwischen 125.und 90° ein Maximum, um dann nach’
tieferen Temperaturen hin wieder geringer zu werden. Beim
Rreislaufverfahren liegt der Kondensationspunkt dexr wéaBrigen
Phase je nach dem Grad der Umwidlzung etwa zwischen 75 und 959.
. Bei dem vorbereiteten Versuch in Me 458 i1st eine Berieselung
mit Sodaldsung in diesem Temperaturgedbiet vorgesehen. Durch.
die Anbringung von Umgengsleitunger um dile Wirmeaustauscher’
hat man die Temperatur, beil der gewaschen werden soll, in
der Hand. Die Anoringung wvon EKorrosionsproben-an verschiede—
nen Stellen wird ilberdies die Losung der Koxrosionsfrage auch
bel: Vexrwendung des Ereislaufs bringen° )

ﬁ'Herrn Dir.Dr.Bitefisch - - \k‘
Dir.Dr.Giesen i ‘
" Dir.Dxr.Hexold
bt Dx. Wengel
- Dr. Breywisach .
AWP 2 x -
HBS 3 x
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