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114, Frans Fischer und W. Gluud: Ober eine neue
sweckm#iBige Art der Durchfithrung der Tieftemperatur-
Verkokung.

[Mitteilung aus dem Kaiser-Withelm-Institut fir Kohlenforschung, Milheim
a. d. Rohr.}

(Eingegangen am 18. Januar 1917.)

Man bat sich vielfach gewdhnt, den »Steinkohienteer« als das
eigentliche Erzeugnis der trocknen Destillation der Steinkohle zu be-
trachten. Diese Anschauung ist jedoch durchaus unrichtig.. Die zu-
erst auftretenden Erzeugnisse der trocknen Destillation der Steinkohle
sind ganz andere als der sogenannte Steinkohlenteer. Der gewohn-
liche Steinkohlenteer ist im wesentlichen das Zersetzungsprodukt des
urspriinglichen Koblendestillates und. wird erst durch weitere Uberhit-
zung des letzteren erhalten. Die Arbeiten von Bérnstein?), Whee-
ler?) und Pictet?®) lassen dariiber keinen Zweifel.

Der gewohnliche oder aromatische Teer ist charakterisiert durch
seinen Gehalt an aromatigchen Verbindungen. Insbesondere machen
gich bemerkbar die schén krystallisierten Korper Naphthalin und
Anthracen. Die Kohlé enthilt, wie bekannt, kein vorgebildetes
Naphthalin und Anthracen, und so beobachtet man, daB bei Destil-
lation bei niedriger Temperatur gerade diese Kdrper in den Destil-
laten vbllig fehlen.

Die typischen Bestandteile des bei niederer Temperatur ent-
stehenden Tieftemperaturteeres sind dagegen Naphthene, hochvis-
cose Ole und festes Paraffin. Je nach dem Sauerstoffgehalt der
Kohle wird auch ein hoher Gehalt an alkaliléslichen Verbindungen
gefunden, die sich in allen Fraktionen finden und deren Menge je

1 B. 39, 1238 [1906]; Journ. §. Gasbel. 1906, 21. Juli, S. 627; 28. Juli,
S. 648; 4. Aug,, S. 667.

%) Wheeler und Mitarbeiter: Soc. 104, 131 und 140; 105, 2562
[1914); vergl. auch die friheren Arbeiten: Soc. 97, 1917 {1910}; 99, 649
(1911]; 103, 1704, 1715 [1918},

%) B. 44, 2486 [1911]; 46, 3342 [1913]; 48, 927 [1915).
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nach der Kohlensorte bis zu 50 %, und dariiber ansteigt. Eigenarti-
gerweise ist Carbolsfiure selbst in kaum nenmenswerten Mengen
beobachtet worden. Wenngleich die nihere Untersuchung dieses Teeres
— soweit die Identifizierung einzelner chemischer Individuen gemeint
ist — auch noch aussteht, so 1iBt sich doch schon heute mit Sicher-
heit soviel sagen, daB der Tieftemperaturteer dem Rohpetroleum un-
gleich viel ndher steht als dem gewdhnlichen Steinkohlenteer, und
eben dadurch bietet der Tieftemperaturteer auch ein erhdhtes prak-
tisches Interesse.

DaB durch die verschiedene Ausfiihrungsform der trocknen Destil-
lation der Kohle so grundverschiedene Teere erhalten werden kopnen,
liegt, wenn man einigermaBen schnell arbeiten will, begriindet in dem
auBlerordentlich geringen Wirmeleitungsvermogen der I{ohle. Denn
ehe eine groBere Kohlenmasse sich durchwirmt, sind bei raschem
Anheizen von. auBBen her die #ulleren Teile schon stark iiberhitzt, so
daB der aus dem Innern der Kohlenmasse herausdestillierende Tief-
temperaturteer an den dulleren Teilen der Kohle oder an den Winden
des GefiBes Zersetzung durch Uberhitzung erleidet und aromatisiert wird.

lo richtiger Erkenntnis der eben dargestellten Verhaltnisse wurde
bei den zahlreichen Arbeiten, die sich mit der Tieftemperatur-Ver-
kokung beschaftigen, und in denen die Gewinnung der moglichst un-
zersetzten primiren Destillationsprodukte der Kohle die Hauptsache
war, durch sebr langsames Auvheizen der Kohle Zeit gelassen, sich
durchzuwiarmen. Das Avheizen mulBte um so langsamer geschehen,
iv je dickerer Schicht die Kohle zur Anwendung gelangte. Einiger-
mafen giinstig lagen daher noch die Verhiltnisse, wenn im Labora-
toriumsmaBstab gearbeitet wurde, wo die Durchwirmung von kleine-
ren Mengen von hochstens 1—2 kg ohne Riicksicht auf Zeit- und
Wirmeverbrauch durchgefiihrt wurde. Aber auch da hat man als
zweckmiaBig gefunden, die Destillate rasch aus dem DestillationsgefiB
zu entfernen und abzukiihlen, um sie nicht unnétig lange der zu ibrer
Destillation potigen Temperatur auszusetzen. Das KEinblasen von
Wasserdamp! oder die Anwendung des Vakuums waren dazu ge-
gebene Wege.

Es sind also zwei Hauptgesichtspunkte, die beriicksichtigt werden
miissen, weon man die prim#iren Destillate der Kohle erhalten will
nimlich vermeiden:

1. daB die aus der Kohle abdestillierenden Verbindungen nach-
traglich noch auf hohere Temperatur gebracht werden, als zu
ihrer Verfliichtigung notwendig war, und

2. daB sie aut der zu ihrer Verfliichtigung nétig gewesenen Tem-
peratur unnotig lange verweilen.
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 Aus diesen beiden Gesichtspurkten entwickeln sich dann weiter
die Forderungen an die Apparatur. Solange man nur mit ganz klei-
nen Mengen arbeitet und die Zeit gar keine Rolle spielt, liegt die Sache
verbiltnismaBig einfach. Sehr viel schwieriger aber wird die Lisung,
wenn man groflere Mengen Kohle und zwar rasch unter Gewinnung
‘von Tieftemperaturteer destillieren muf, wie es sofort nitig ist, wenn
man einigermalen grofiere Mengen Teer erbalten will,

Die Erkenntnis, daB trotz Anwendung gréBerer Kohlenmengen
die Schichtdicke der Kohle nur wenige Zentimeter betragen darf,
kommt bereits in der Apparaturen-Anordnung des in England ver-
suchten, aber wieder aufgegebenen Coalite-Verfabrens zur Anwendung.
Aber auch dano, wenn man in feststehenden DestilliergefaBen in diin-
ner Schicht destilliert, ist man mit der Destillationsgeschwindigkeit
an das Wirmeleitvermigen der Kohlenschicht gebunden. Wir haben
desbalb den Gedanken der feststehenden Destillationsgelifle iiberbaupt
verlassen und ein rotierendes, zylindrisches Eisengefifl verwendet,
das um seine wagerecht angeordnete Lingsachse drehbar ist und von
unten geheizt wird. Die Kohle wurde fein zerkleinert in das Destil-
lationsgefiB gegeben. Die durch die Eisenwand durchtretende Wiirme
sollte nun nur die direkt auf dem Eisen aufliegenden Kohlenteile er-
wiirmen. Infolge der langsamen Drehung der Trommel wird die aut
dem Eisen aufliegende Kohlenschicht fortgesetzt gegen noch kiltere
Kohle ausgewechselt, so dal die Wirme nicht auf dem Wege der
Wirmeleitung die Kohlenschicht durchdringen mufl, sondern die
Kohle zwecks Erwirmung stetiz auf mechanischem Wege an die
warmeabgebende Wand befordert wird. Fiir lokale Uberhitzung ein-
zelner Kohlenteilchen bleibt auf diese Weise keine Zeit, Ist die Tem-
peratur bis zum Begino der Teerentwicklung gestiegen, so zeigt sich
ein neuer Vorteil dieser Arbeitsweise. Die im FEntgasen begriffenen
Koblenteilchen werden immer, nachdem sie ihr neues Wirmequantum
erhalten haben, wieder an die obere Seite der Kohlenschicht im In-
nern der Trommel gebracht, von wo die Teerdimpfe in den grofen,
freien Raum der Trommel, ohne andere Kohlenschichten durchwandern
zu missen, entweichen kbnnen. Das Fortschaffen der Teerddmpfe
aus dem freien Raum der Trommel! geschieht dann leicht dadurch,
dall von einem hohlen *Achsenende her Wasserdampf eingeblasen wird,
withrend das Gemisch von Wasserdampf, Gas und Teerdampi die
Trommel darchk das andere hohle Achsenende in der Richtung zum
Kiihler verliBt. Die genauere Beschreibung des in umstehender
Zeichnung ersichtlichen Apparates ist folgende?):

1) Ein verbesserter Apparat ist inzwischen in den Ges. Abhdlgn. z. K.

d. Kohle, Bd. 3, S. 253 [1918] beschrieben worden.
68"



ﬁm/

Damgliattt.

1038

Zgr Anfmahme der Kohle dient cine walzepibrmige, ans 1.5 wm starkem
Eisegblech durch AutogenschweiBung hergestellte lapge Trommel. Sie wird
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durchzogen von einer hohlen Achse, die aber in der Mitte der Trommel ab-
sichtlich verstopft ist. Innerhald der Trommel befinden sich am linken Ende
der hoblen Achse Eintrittsoffnungen fir Dampf und am rechten Ende ent-
sprechend Austrittsoffnungen fir den Dampf und dié Destillationsprodukte.
Der Eintritt des Dampfes in die hohle Achse wird ermdglicht durch eine
Stopibiichse, welche auBerdem dic Einfohrung eines Thermoelementes bis in
die Mitte der Trommel innerbalb der Achse gestattet. Der Austritt von
Dampf und Destillationsprodukten auflerhalb der Trommel am rechten Ende
der Achse geschieht ebenfalls unter Vermittiung einer Stopfbichse mit Asbest-
dichtung. Von da gelapgen die Diimpfe durch ein senkrecht abfihrendes
Eisenrohr in ecinen durch daruntergestelite Dreibrenner heifigehaltencn Risen-
topf, in dem sich etwaiger Staub und etwas Pech ansammelt. Von dort treten
die noch heilen Dampfe in einen Schiangenkiihler. Von seinem unteren Ende
lauft das Teerol in eine Auffangellasche, wihrend eine seitliche Abzweigung
das Entweichen des Gases nach auBen gestattet. Zur Heizung der Trommel
dient ein unter der Trommel entlangtithrendes, mit zablreichen Ldchern ver-
sehenes Bremnerrohr, aus dem kleine Stichflammen die untere Kante der Trom-
mel erhitzen. Das Brennerrohr wird mit Gas und PreBluft gespeist und ge-
stattet weitgehende Temperaturregelung.

Wiirde man die Trommel picht drehen, so wiirde sofort die untere Wand
der Trommel glihend und die Kohle darin iiberhitzt werden. Infolge der
Drehung der Trommel jedoch, die mit Hilfe eines Vorgeleges sich in der Mi-
nute drei und ein halbes Mal drelt, findet ecine ganz gleichmalige Brwiir-
mung der Trommel und des in ihrem lnpern sich langsam wélzenden Inhaltes
statt. Um die Hitze zusammenzuhalten, ist die Trommel mit einem Gehiuse
aus dinnem Blech umgeben, dessen oberer Teil” abgehoben werden kann.
Die durch das Mannloch einfillbare Kohle kann gepulvert oder in NuBgrole
angewendet werden. Die Einfohrung von 3—4 kg Dampf in die Trommel
gemdgt in der Regel fiir einen Versuch. Eine besondere Uberhitzung des
Damples ist nicht erforderlich. Er erwarmt sich in der Trommel. Die am
Thermoelement abgelesenen Temperaturen sind insbesondere im Anfang natur-
gemal niedriger als an der Trommelwand. Die Teerbildung beginnt im all-
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gemeinen, wenn das Thermoslement 350° zeigt, und ist praktisch beendet,
wenn es 5009 zeigt. Wihrend die zuerst dbergehenden Ole leichter sind als
Wasser, sind die gegen Ende iborgehenden spesifisch schwerer. Das Gemisch
beider hat in der Regel ein spezifisches Gewight, das um eine Spur héher
ist als 1. Der Teer selbst stellt eiv in dinner Schicht goldrotes Ol dar, das
ie nach der Kohlenart mehr oder weniger dickflassig ist.

Die hier beschriebene Apparatur gestattet, bis zu 20 kg Kohle in
der kurzen Zeit von 1—2 Stunden nach den Gesichtspunkten zu destil-
lieren, die eingehalten werden miissen, um den wahren Tieftemperatur-
teer zu erhalten. Da je nach der Kohlensorte etwa 3—309/, Teer
erhalten werden, so kann. mau schou in kurzer Zeit ganz erhebliche
Mengen darstellen. Wir halten es nicbt fiir ansgeschlossen, daB auch
ganz grolle Apparate dieser Art gebaut und betrieben werden kon-
nen, s0 dafl sich damit die Maéglichkeit erdolfnet, ein hochinteressantes
und techmisch wertvolles Ausgangsmaterial zu beschafien.

116, W. Gluud: Das Stelnkohlenparaffin,
[Mitteilang a. d. Kaiger-Wilhelm-Tnstitut f. Kohlenforschung, Miitheim a. Ruhr.]
(Eingegangen am 4. April 1917.)

DaBl Steinkohle ein als Paraffin angesprochenes Produkt zu
tiefern vermag, ist schon von den verschiedensten Forschern, die sich
mit der Tieftemperatur-Verkokung der Kohle beschiftigt haben, beob-
achtet worden; erwihnt seien hier nur z. B. Bérnstein!) und
Wheeler. Eine genauere chemische Untersuchung ist bislang aber
noch nicht durchgefiihet worden, wohl aber sprechen Jones und
Wheeler auf Grund einer Molekulargewichtsbestimmung und des
Schmp. von 52.5—54° die Vermutung aus, daBl es sich dabei wahr-
scheinlich um einen Kohlenwasserstoff mit etwa 26 oder 27 Kohlen-
stoffatomen handele 7).

Das Vorhandensein des Steinkohlen-Paraifins im Teer gibt sich
sehr leicht zu erkennen. In der Regel scheidet sich das Paraffin ams
den Teeren der Gasflammkohlen bereits sehr bald nach der Darstel-
lung in feinen, weichen, in der ganzen Masse des Teeres verteilten
Krystallschuppen aus. Die Teere ans Fettkohle zeigen diese Aus-
scheidung nieht in dem MaBe.

Bei der Destillation der Teere, so wie sie von Franz Fischer
und W. Gluud?) beschrieben ist, sammelt sich das Paraffin in der

") B. 39, 1238 [1906]; Journ. . Gasbel. 1906, 627, 648, 667.
%) Soc. 103, 151 [1914]; vergl. auch Soc. 109, 713 [1916].
% vgl. die voranstehende Arbeit.



