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Ruhrchemie Aktiengesellschaft Oberhausen-Holten, den 20.1.1342,
Oberhausen-Holten Abt. 7L Sche/Fu.
IO 225 &
Nass - Synshese.

Hach mehreren wenlg sussiochtarsichen Versushen mit Kedald-
kontakten (Verauch 1 ~ 10 und Vers. 12) wurde am 20,1218 der
erste Nasa-Syntheseverouch ait einea jigepkomtaly (100 Pe- 3 Ow-
1Q Mn- 100 Kgr) angefahren (Vers.11). Diessr Yersuch, sosie dlo
vorhergehienden mit Xobaltkontakion, warde in einea Steimredr-
ofen von § m Sehichththe und doppeltsa Olkxreislexf gefskres
(1, £dr das Heisdl und 2. fur die KontaXi-01-Suspension). Diese
Ofenart hat aich nicht bewdhrd, da o8 infolge allmihliekser
Eontaktabsoheidung im RloXlaufrohr des imueren Kreislaafes sz
Yorstopfungen ksm. Zu den folgenden Versuehen wurds daker dor
Kontak$-Ol-Xreinlauf weggelasasn und als Reaktiessresa ein
einfaches Rohr von 100 tm § und 6 m HShe gewidly, 4sa edes in
sinen erweiterten Aufests niindete wnd in dea dis gleichmiisnige
Kontakiverteilung und Durchwirbelumg durch dss Reaxiicmagae o
wirkt warde. Die feine Casverteilung wurde dureh eime rriste
aus Filterxersenssterisl bewirkt. Das Reakiionsrohr way aié eimem
Holstlmantel (mis Olkreislauf) versehen. Die Kopfuufdenten saren ‘
praktiooch 1o gleiohen wio dei den vorhergehenden Cfextypem.

" Die folgonden Yersuche (13 - 17) warden ait Kentakies dor
gusannensetsung (100 Fe= 5 Ou- 10 Cs0- 100 Kgr) im gerades Purslgy
gang gefahrsm. s seigte sich dabei, dsss die Pesnfpehlacd
g-&ﬁaowononomwtvoﬂum.nm
Kontak$ in gleichallssiger Yerteilung su erdalten. Mol prupn’
__Beaufechlagung setste sich sghen nssh kilrssrer Seit ain Teil “Q .
Kontaktes unten ab, was su steigander Verpasuag wad vermindertts
Umsats fuhrte. Daher ist es verstinilieh, dass dai 41e00r LTOWNm
Oberbelastung doy Kontaktes der Unsats relatly oriag ver. ez
00-Uncats betrug unter diesen Bedimgunges nar~13 - 3% wsd '
erreiochte nur bei vereinselten Messungea 40f. Die Vergssusg wad
goring und leg bei 2,0 - 2,5+ Das Yerhiitnis voa Xomtaxt ¢t 83
betrug bei den eraten Versushea 1410, Dureh Yerdoppelmmg 4o -
Kontaktzenge (115) bei gleichen Caseintritt vernisderte sish 8p
gasbeaufsohlagung auf dan £ ~ 3} fache.des mormalen Yertes, -l
es gelang dementsprechend eine Useatssteigerusg gegentiber bon

vorgenannten Versuoh auf 40 - 45% 00-Umsais (Vere 7).
Durchschift
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Eine weitere Steizerung der Kontaktasnge auf 215 fukrie dei des
Versushen {» geraden Durchgang su keiner weiterea Irhihang dee
Unsatses mehy, weil denn wieder édie Gaseintritionsags oxbixd wardm
musnte (us eine gleichaliseige Xontaktverteilmag su sowikyisisien)
und dsmit such die Desufschlagwung wieder erhidt wurde.

Die gleiohmssige Xontaktverteilung wurte dared inowendung

einee Ereisleufs besser ersielt als beim Pahren in gersdea Dured-
gange ts war in dieses Falle nimlich mB3glich, die Deaxfeehlagnsg
d:s Eontaktes umabdlingig von der Xontakisengs axf mermal eimsw-
stellen und flr die richtige EKontaktaufwirbelung fured Aswesdsng

" 01nes mohr oder weniger grossen Xreislaufverhiltaisses su sergea,
Dor exste Versuch, der im Kreislenf yefahren warde (Vers. 18),
seigte auoh gegentiber den vorhergehenden ssfert eime weit dessere
Aufarbeitung. In efner Stufe wurde hierdei ein 0O0-Umasats voa
~ T8 erzielt bol etwa 4% Vorgasung. Dss VerdrewoXaverhllials wer
gogenliber den Versuchem iu gersden Durchgang mehr nsed £or vesser—
atoffvorbraushenden Seite versohoben und lag teilweies Sder
1311,30s Der Zroielauf betiwg 142,% bis 143,0, Abgesedan vem dar
Uzsatzstolgerung wirkt 4ich die Zrolsloufftihrung auch anf die

~ Lebensdoauer glnoiig aus. Wihrend bei gorcdea Durchgang bereits
nach kurzer 3oi% (meist schon nsoh 100 Ctunden) ein Ussatsabfsll
eintritt (infolge teilweiaer Absetrung des Kontaktes), gelsag ee
ba~oits beic oraten Ereislaufversuch, den hohen Umaats komstamt
ber 600 Stunden au Laltcne

Uz den Einfluss der Ofenliinge kezmsasulersem, wurdem einige
Yorsuche in einez Iyntheseofen vom 12 m rilldihe gefshres.
Nangels geesigneter Xompressoren kennten diese Verwuohe nisit
im Ereislanf gefehren werden, condern mur ia gersdes Puredseng.
Diese Versuche orgsben jedosh himsiohtlich Umsats, Vergaswng
und Produktendildung keine wesentlich anderen Xrgedaises als
entsprochende Yersuche ait dem ¢ m-Ofen (Vorsush #1 wnd 1),

Bei oinen weiteren Versuch (25) im 6 a~Ofea wurde ein sebhr
boher Xreisleuf angewsndet (143)). Der 00-Usssts lag tider 70,
aber aush die Vergasung betrug ~ 20£. Las Verdrauchaveshilials

- war sterk nach der Ho~verbrauchsnden Seite verschodea (111,%9).

. Infolge dec Mohen Kreislaufes wurden exbedliche Olsengen sws éem
Ofen susgetragen, no dass der Olstand im Ofen immer mehr sbesalk.
Us das Absinken des Oxoohs‘a:ho] ﬂn verhindern, wvurde spliter oia

urahsan
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entsprechendor RtUeXleuf sm Ofenkops vorgesehen.

Diese ersten Versuche warden dureh 8ftsre Siillstinde Dol
trlohtigt. Ko seigte sich bierdel bald, dass ein Vexsueh, bed
dem eioh wiihrend eines g441letandes dor Kontaks avgeeetist hathe,
ploht sehr in Gang su bringen war.

Auf Grund der vorstehenden Erxenniniese wurdes &z 12.9.41 dle
Ness-Syntheseversuche nach Installation der erfoerderliichen Xoo-
sressoren und Ufen wieder sufgencamen. Der heutige stasd dor
Fass-Synthece iat etwa folgondars

(A“/(L»-o-l

_ gyntheseofen. FUr die Versuche wtehwn swei Synihesedfen (steig-
yohrtfen) nit 6 m PM1hShe und Blkreislanf(xxx fir des Xelsdl

gur Verfigung. Der erste Ofen fas. W35 1 01-Xontakv-Geniseh; do7
gwoite Ofen hu}é‘ﬁon griseeren Aufssts und 8% 1 01-Xontakxt-Ve-
Juzen. Der Aufeats des sweiten Ofens wurde grésser gwihl$, damit
bei hohem Gasdurchsats (Kreislaut) weniger 51 mitgeriesen

Auch bei normalen und niedrigen casduronslitsen wird u.U, vid Q2
pus der sumpfphase von dem Ous sitgerissen und in den neohfelgsa-
den Kihlern wiedor abgeschieden. Infolgedesasn sinkd in seleden
7811en der Olaplegel in Syntheseofen imaer aedr ad. Ua das 11
vermeiden, wurds ein Rtoklauf gesonsaffen, dursh den das gesemte
Kondensa$ aus den Abao%&g{gjﬂohr {n den Ofen surfeXllaft.
Turch diese Anordnung wird erreicht, dass nor Besin usd Gase)
ait den Endgas fortgefihrt und sn A-Yohle sdsoxdie vordia. Dev
Ulsplegel, angeseigt durch ein Nlstandsglas, viTE {xreh pewiedi-
sches Ablassen des 3yntheseprodukies nittele einer i» dor Sumyt-
phase befindlichen rilterkerse otets ssf dea gleienen Stand g
neltens Da der Jlsplegel bdereits suf geringfigige Breckeeimun-
yungen reagierty und da infolgedessen die abgelasesns Predukten-
BeDge lohnnh‘{nd damit die Amsdentaderesbomng gensn ~
pusg-der synthesedruek stetn gensuentens singehslten uﬁq(l:
{et daher such swecinissig, 41e Ausbeute als Bittel vea pohyeren
fagen oder einer Woshe snsageteon. Das Reakiionsvesesy viN =

. eraten Abscheider periodisch abgelassen. Nein Axfahren odsT AP~

stellen ict darauf su sohten, dass dor Truek stetig wnd lemgeen
steigs oder fH118, weil senat der Kentakt leieht Ghersehimat mad
d4e Ktifler und Aboohelder verschamtste /

Pas Reaktionsgas wurde anfiaglich durch eine kersaivche Prithe:

foin sertellt. Tei Jtfirungen odor 1tillstinden setste sieh ode?
Durchsduift
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otets dle Yritte mahr oder weniger su, was alch nash ernenten
Anfebren des Ofens in sinem erhdhten Druckverlust (Ms 8 ats)
ewischen Eompressor und Ofen teasrkbar mechte. Die Fritte warde
dgher durch eine einfaohe gebogene kupferkapillare ersetst. Der
Druckverluot 22t ‘hierbes prektiseh gleich Null, wnd der Gassm-
sats €51 trots der sohleohteren Casverteiluny gemsn e¢ heed,
wie bei Verwsndung einer Fritte.

ﬁonn /dle (fen wegen Foparaturen voribergehend algesetst verdem
musstien, so wurde der yanse Ofominhalt dureh ein Podenventil ad-
goelaocen. Wihrend des Ablesaens leites man swecknlsni{g nech Cas
durch den Ofen, um ein Abaetser des Kontaktes su verseidan. Das
Kontokt-Paraffingenisch erstarrt (wnd entaischt sich teflweise)
und kene rasoh Aufsohmelner ohre Verringerung der Aktivitis wisder
in den Ofen eingefUllt und angefahren werden. Aueh mlrsaliges
Ein- und fueffllen schodet nichis, wie entsprechands Versuehs eor-
viesen baten. Die Fasc-Synthese iat in dlencr Besiehnng sehr
rotust,

301l dor Versuoh endgliliig abgesetst werden, so filtriert mam
Gen Kontakt von dex Ofenparsffin durch eine den Ablssaventil maeh-
¢esohaltets Filterkersze ab. Das filtrierts Ofcnpareffia wird
eweoknlinsig flir den niichaten Versuch verwendei, weil 4dle Aufadt-
tigung von Dieseltl eo rach Art des hontaktes 2 - 4 VTeshan (s~
exte

An einem Ofon wurde eine Vorriobtung angebreedd, ua wikresd
des Versuches fusiise an Xontakt oder sonstigen Steffen im dem
Ofen einflhren su k¥nnen.

<
Die Temperatur bei Kess-Syntheseversushea «‘M dar dor
trooken-Synihess. Die durelisohuittliche irdeitstemperuter

svischen 230 - 250°0. Bine Tewperaturerhhuag L84 ia all

nur wihrend dor Anfahrperiode nSiig) damash 10 Tempere~
tur aitunter wochenlang nicht vertadert su werden/ In Intevense
einer glefohalisnigen iufarbeitung suse die Temperstur vy &is
ganse Ofenliinge gleiehailissig sein, was bei unseren Ofem dureh dem
Olmantel erreichs -m]

Der Bynthesedruck betruyg im Durchsehaits 1% tﬂ{‘:.‘a! Yo
suche Hder die Druakabhingigkeit das Syntheseverlanfes dei der
Nass-3ynthese wurde noch nich$ geaasht. Zs 1s% ader niecht amem~

nehmen, dass sich hierSeidgugitiver der Tresken-Syathese Besen~

AJS 50000 8 41 2479 QNS - ’ -
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derheiten ergeVen, 4.h. dor ainutigate Synthesedruex llegs ded
10 - 20 ntu7

Bex _00-Unsats betrug bei Fahren mit mittlerea Xreislssf (1e0
bis 143) 70 ~7%% 1n einor At flaweilen komnten saeh 00 -~ O
in einer Stufe umgesetst werden. ts hat sish jedoch dei sadlreiehen
Versuchen ergeden, &ass es nicht sweckalissig S04, den Umsets in day
erston Stufe allzu eehr sn steligern, weil dao suf Xostem der Yer-
gasung und der Lebensdauer des Xontakies gsht. In allgeneinen
dirfte auch bei der Nass-Iynthese d¢r ginstigate CO-Unssts in Loy
ereten Stufe swischen 65 und 75« 11e _,7

TAs Rndgas der ersten ftufe M:u ohne weiteres in ¢inem
nachgeschalteten sweiton Ofen sbenfalls su 70 - 79% sufarbeiten.

Bei einem Zweletufen-Versuon (Vars. 27) wurde oin Jecam-00-Saenta
von 93 - 94¢ ersfelt,

e,
: §§ Die Vergosung (084-Budnn¢) 4=t durokweghtwas gerisgar als Mei
( entsprechenden Irooken-Syntheseversuohen,
\ Insbesonders in der ersten Vorsucheseit 1 d1e Yergasung soky
¥

ot/ e, Y

gasung reohnen. J'it sunehmender Versuchsdausr -to’?‘b sush doi diy
' Naaa~3ynthese die Vergasung an,

¢ .
Lo,
& Das Vgrbuuolun%mg inz-ih#ml dor Yase-Synthese

¢ |+ durchweg mehr nach der Bacyexhrauehenten Seite, als Vei der
\ \ Trockensynthese (unter !’3" gleichen Versushsdedinguagen). pus

Verdrauohsverailsnis n der eraten Stufe meist
(8.3¢ 111,40 =~ 141,50, Yere. 28 u. 17). Bemerhonowert 1o%, dene
- d88 VerdrauchsverhMlinis von dey Hthe dos jnmun (1,001,7
\& bis 147, Vers. 25) wenig besinfiuses wad. Salbes bei
ﬂk gang 1 dan Yerdrauchsverhllltnis mitunter udexr 191,30 Yol A
’N ungerer ormalen Yahrweise ait Tassorges in der ervten Stufy

)

. N niedrig (1,5 - 2,08, ofs such anter 1,0%). Bet vonhw
‘ 7 bildenden Rontakten, d1e an aioh wonig Xethan geden, e dd

é ¢inom Gesamtumsate von 70 - 90% in Durchsohnitt mit ) '4'# Yor-

e
- D ,/

N

7,

-
4

4

P~ AP
k4

N
]

w

mebr Hy als 00 verbrawoht wird, und da ader Noelchueitig &g
Eothantildung sehr goring fes, 1ot os verstindlieh, dtase ¢is flge-
>°\ sigen Produkte .siemlich atark gesittigier sing, gpeelttigter o~

/. derfalls als bei entsprechenden !nﬂmnim, bl bomeny
das Vervrauohsverhiltais noist mehr magh der 00-vsriransheadsa
S~ Deite ldegs. /|

Ao,
Infolge dieser Aufarypisnugiin dor ersten Btufe dov das Xadpne
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der eraten Stufe (= W dor 2.5tufe) siemlioh 00-veieh.
In der sweiten Stufe 'wind duxn aneh, entsprecdecd dse dargededemen
Qasy medr 0O ale “2 vordranohs, Das VYoerbrenehoverbil tals

umpekedrt wie in dor ersten Stufe, etwa dei coal’ o 150,90 o<£1),

mﬂ%ﬁn@mm‘ dor ereten ust sweiten Stufy
entep den o3 Vassergaves und uyn bel otwe 191,24 - 191,08,

Bei weiteren Versuohen wird darsuf su‘sehten soin, ¢ans niohd -y
das o.onm:bmohmrhntuu. sondern sneh das der ervien wnd
€as dor sweiten Stufe jewsile dem €80 Tassergases exteprishy, ¢a
Jede Abweiedumg sowohl naeh dor Ho- als anch naeh dor 0O~ vertren-
chenden Seite eine Voruinderung dsr Ausbeute bedouted.

Susbesntechleguag wid XontAktmengs Jo Ofen. Boi einea Keatadt-
inkalt voa 10 1 Je Ofen (1 Rammteil treekener, geklrmtey KewtaXt:
$ Raumteils 01), sowie .nersaler Gaedesafsehlapung (100-fashe Soo-
menge jeo Stunde, Xreislant 143), wurde 73 - T9¢ 0O-Gnsats erreieit,
Bei einer Kehrdelastu ug des Xoataktes um %08 saak dor 00-nsets
auf 62 - 64% ab; det 1008 lrbomu-m.ormmmmmn-
sinken auf 48 - 524, Diese Yorsuahe wurden mehrwals wisderhel

und seigten Ubereinstinmens, daes oine BAIDERINETES Nohrialastang
den Kontaktes nichs aYglioh 1st.

Dagegen geleng es, don Kontaktinhalt des Ofens wesemtlieh [}
erhbhen., Bei 20 1 Xontakéinhalt Js 0fan und normal cv Gasdeant-
sohlagung konnten ebentalls 73 - T35 dos eingesststen 00 -mgeertst
werden. Aush bei 30 1 Kentakiinkals ' exteprechenisr Bosufoshle-
guRg betrug der GO-Unsats meed 70 - 796 (1m eimer sixfe). Xo o
soheint durchaus aliglied, dsss die Kentaktneage nooh mokr goetedi-
gort werden kann. In nachsteheader Tadelle sind edenstedenie Vor-
suchsergebuizse susazasngestells:

i
f

~ Kom$aktmenge uim»mm ‘mw 00-Unsats §

101 sormal 1w -1
101 S0 Nehrvelasty, 1,3 o Q-
101 doppelte Pelusrg. 2,0 3 o -5
20 1 norsal 2 n-1
201 . 50f Mehrbelasty. 3ad u-(g
doppel i _48-9
Durchschnif
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Ausbeute. Fei eines 2-3tufenversuch vurde dei einea Cosentunsnty
von CO4H, = 90 ~ 93% ofne theoretische Ausvente vea oa. 170 g mommmty
errotobty/Die prakttache Erfessung dor godildoten Pretarte war
vegen der mit der cancnxonnnu‘ verdundenea Sekvierighattan
biaker night vollatindig. :in disadestglichar Yorsned 8411 msa)

Eratellung der erforderlichen Einriehtungen (Gasdendlter wV.) go-
fehren worden.
At-r

Die ggg_dnjeuuga_n_u_mtm fet wie bed dor Trookensyatihese

in erster Linte von dor Azt des Kentaktes abhlngly, in swigter
Linie gor Yer ué::tﬁhru‘ (Moha Tomperatur, heasr Kredslaxe
usw,.), calli-fg' o nit einem pwtlnllllMQq(‘xytq)}‘

bel der Nass-Synthese Paraftin ale Haupiproduxs (e €3¢
Nass-3yntheseofen eine allmikltahe rsokung des Ner ' =

weitere Versiche erhirtet werden,/ Die Produxte sisd (vhe—oehonr—
*rwiitiY) durohweg etwas Eehr goskitigh als dof dor treskaneratihese .

Der 1lingate Rass<3yntheseversued baler vurde
7 1/2 wochen gefahren, ohne dass diq AXSivitay starx rsedgaleseen
hittte. Die Vergasung war etwag angestiogen (ven 2 - 2,9 et
6 ~ 87)+ Faoh den bisherigen Yersuchen Xann Sagt20emer vordem,

dpss d4e Ledensdanor beq dor Nase-Synthese niens Seringery 194 2l
bol Qer Trookensynthese.

!cohtmgioho Zuskize sum Kentakt, Auf Orund dor Tatenshe, tony
bei Qer Rass-3ynthese in dor orsten 3tufe aedy Ny ol 00 vertremsnt
wird, wurde der Versnoh cenackt (Vers. 27), dured Tagade eiges
alkslischen 3toffes das Verdraushsverakltais Rk dar OO-vertren-
chenden Sefte au Verschisdes. In diesem Iweck varden tea Ofemin-
hals aschiriiglioh 750 € Soda (in Dieseld) Lfein Semadlen) - o
des Pe-inteils sugesetst. Dag Vexdraushsverakl tats, velehos vor
dea Zusats dei 1Y 030 lag, wurds tatelohltion naeh 111,08 s
110,96 versshoden. Der Umsats und di¢ Yergasung erfulres dadxred
keine Verinderung; ader deo Ofsnparaffin orlfst maed ofn yoary fu-
gen (- 6 Tagen) pl¥tsiich eine suffulifge Yortaderusg, rg
braun und schliessiioh sohwars-braua, colartig wad Ralifeety
genausre analytische Untorsuekusg diessr Magse stedt need -_7

Bei einem anderen versuon wardea § 1 Fettsiure (o,o-c,,) g

esden. Das Verdrauchsverniltnis 81105 womittaldar neek dor Sagade

Durchsdvift -8 -
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von 111,15 auf 111,81, Keoh kurser Zeit fiel du

nis wieder suf 141,30 und im Yerlaufe weniger Tage unlnllhh ld
131,05 8b. o 1ag uloo am Bohluss $iefer als vor der Sagade der by ]
slure. Die Wirkung des FettsMuresucatses ist also vun sar guringsy
Dauer. Kan muss daher annehzen, dass die Pettsliare resed verdresski
wird. Eine Filtratprobo aus dea Ofen ergsd veder ¢ine Vi nesh aine '
BS, reaktionsfihige Pettsiure war daher nieht medr verxsnden, Ko
Yorgasung war nach dea Yettsluresusats etwas gestieges (0-108), éar
Unsats etwas gefallen.

Zum Absohluss ein Gesaatiiberdliok tiber den synthaseverisaf eines

2-3tufenversuches:
I.8¢ufe ;X.Mnh 1.011.:tufe
. mgba-rta. 833 132
fenp. C 2?0 R?!
- Druok atll J 5,0 %,0
Gasmenge m°/h 3,1 1,1}
Ireislant 142 103 !
Kontraktion % 80,2 18,6 61, A
00-Dzeate ¢ 64,0 7%,0 9.0
CO als 002 f 2%,0 LA IPY ] 1,6
Q00 als CH, ¥ 3,] 6,3 4)
C0-Verfl.grad % 11,7 62,4 68,1
Bz-ﬂmoats % 69,) 73,0 91,6
omnz'UlB.'l ’ 699‘ 74,0 7,2 i
Ausbeute g/ln] 126 93,0
- 200% 18,4
CH I
> 460% 321 { 1003
- - 200%0 6,0 18,0
élzoo D% 2,0 3,0
'§3co ) 2,1 9,
S, onfn # 1,6 1,8
23 : tc;.\ 0,1
8 10,8
Bﬁ £ 30,0 12,6
0 ‘ * 2.1 ’.‘
.2 ) 13,7 21,2
Yerbz.verh.coill, 111,36 111,08
Durchsdhrift 988! Bedeak
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