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technischen Proﬂleme geklart werdeno Auf Grun& systematl her Vend'
*lsucﬁe sollen die katalytischen und_phy51kochemischen Elgenschaften
- der Katalysatoren auf Tonerdeba81s eine Kla:ung-erfahren. Der Ver ;auf
einer katalytlsch beelnflnﬁten Reaktion w1rd als ein Prohlemka@z
1ysatoren.bzrausgestellt.
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Von besonderem Inte:nesse sind dle Zusammenha.nge zw:i. chen Falfungs-pE,
Fallungsk(mzl ntra'b:l.on, Wa.schwassertempera.tur ‘und. -pH, A.r'b de':.' Zw:!.sohen-"‘
' t*ockmmg, PH d.er Au:t‘schlé.mmung e:l.nerseits mit den. Eigenscha.f‘ben aowie &ar
Zusammensetzung des Zw:.schenpro&uktes MReaktionsf a’h‘ige 'l‘onerde" und. d.en
allgememen Eigenecha.ften des Endprodu_ktes “Aktn.ve Tonerde" a.n&ererseits.

— e

Es wird zunachst uber A:r.-be 1ten zur Au:ffin\.ung e:l.ner brauchbaren Elektrod.en—-
kom‘bina.t:kon 'berichtet,.dl >89 ‘wurde in der kontinui erlich a.r'beitenden -
Sb—Elektrode von F. -und V = :

AN

Mit steigendem Fallungs-pH is b e:.ng/

. _}aﬁf enschlager gefundén; o

\

;ci.nge Te ilohen:vergr&‘berung zu 'bemez'«-
ken, dn.e als phasenbeéchrénkte Alte:m.ng dlskutiert w:.rd (Alterlmg ohne

a‘c..onSWechsel) Sel’bst bei’ einem Fal'l."“gs—-pH von. ~8,5rwird bei &er :
rﬁntgenographn.schen Untersuchung nuzx “Bthmit gefunden. Die '.l‘eilohengrlSBe

wachst auch la.ngsam mit der Fal lungqtempe:catur an. '.Dieser 'Vorga.ng ersoheint
‘durchaus pla.us:.bel, da’ d.er Alterungsvorga.ng,
‘den energleia.rmeren, stab:.leren B

:ho «dde- Umkrlstalllsation zu

te’mperaturabhangig ist. Die e
‘ Eimvirkungen von Fallungs-—pE und. -Temperatur /konnen bisher we h.l. an den
’ E:Lgenschaf'cen der reaktiopsfahig 'fon irde,

Alzo,—'l‘ragern 1md Kontalkten ot

cm:v:ak"erlstisch fur d.aamsx vorliegend

n:.cht a'ber an d.en fertn.gen

e fahren 1st d:Le wahrend der F‘all\mg
stetig anwaohsende Konzentration s'\wohl vcn .A.L(OH) 5 wie von NaNO;. Allge
mein gilt,' '18.3 d.ie Fi. ltra.tlonsgeschwmdlgkei‘b der Suspensionen und der L T
' li‘ii,limlng_ggg ‘ 'der Nutschen mit. steigende*‘ Konzentration zu,nehmen, wahrend.
Peptn.sié*barkéit und. Loal.uohkéi‘b unter densel'ben Beding\mge:n; a.bne‘hmen. .

:D:l.ese Bc...unde stehen :m Einkla.ng mit d.en Fallungs“egg‘ln _von P.f. von We:lmam -

b S

A g o - %w} ", \" :
, x) é .,Pa ven l\eimam' Grund,.uge'*der Ulsp.er‘ao dehe mie, Dread?'”lgll. ' '
- de—~ olbe . ' D Allgemeinheit dee oilci.*uetand'a»‘ :.jD'\eaden. L.e!.pzlg 1925.~
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urd rein pov*zella.ma.r*t:.gen Bruch aufwiesen, wenn sie bei ansteigender | S
.:Ko.lzentratlon von 0-—70 u.nd. 0—100 & A1203/ 1 im Labor gefallt wurdezi. Die ERE S
,‘~Untersr'h:1.ed.e in der Teilchengroﬁenverten.lung Waren Yel d.iesen Varauchen nur -
;sﬂbr goring (Kv I und II) Fa1lt ‘man. dagegen bei annahernd konstanter Kon-f@f'
E}zentrdtﬂ oIy danm kann ma.n deu‘bliohere Untersch.».ede feststellen, wenn—d.—j:e—untezk-
E’swchtep Konzent"ca.‘b" onsbereicne geniigend Ju.ntersych:i.edl:l.ch s:.ndq Die Teilohen— T
‘_.:groBenve:telLung ist so beschaffen, aa.BYJ.m Gebie‘b Q= v 70 g A1203/1, pozzella.n—
artige, im Geb :Let 70-90 g A1, 03/1 porzellanartige-kreidlge und - im Gebiet
90—100 g A1203/1 kreidige Triger.’ erhalten we:rden (BVI-Tré.ger). o '

LTI A

‘V on sehr wesentllchem EmfluB auf Struktur u.nd Bruoh d.er Trager und. Kontakte

sind weltprhm ‘die Zwischentrockmmg unci das Aufschlamme-pﬂ. Aus 'Vergle:tohen )
von 1.,.tra:t1 mszelten von Gelan, die mit: -oder chne Zwischentrockmmg ‘behandel'b
wurden, sovu.e aus . e.nderen Beobachtungen is%t zu schlleBen,, dag Wahrend. der ; ’
Zwa.schentrcckmmg d.urch a.bsorbierte Salpetprsaure am Gel ‘ine Peptisation ata’ct-—. .
>findet So Lst-es erklarllch, d.aB Trage*, cteren .Zwischenprod.ukte selbst ‘bei.
ho"xun jo \~1 0) a.u.fgeschlammt wurden, be:x. Anm,ndung der Zwischentrocknung nu:n
pmze] 1ana. “5ig. ersche:.nen, wahrend die .Lrager u.nJ. K,nt kte unter denselben Be- ,
d.-i ngun gen ‘ohne Zw:x.schentrcclcmmg kreldlg--pcrzellanartigen Bruch aufwelsen. Dam:{t_‘
ksmmt deﬂ— Zw:.scbentrocknung die Funk'bion eJ.nes Regula.tors 'bei der ’I‘onerdeher-
stel’v.ne zu,und. es wird - erkla.rllch, warum dn.e fertigen ‘l‘rager :Ln 1hren’ Funk‘hionen

,,-'.r.‘ . G(‘-‘v;-r,a_‘al.!nl.«

“ziemlich- u.na.bnanglg s:Lnd von Fal lungs--pH, Fallungs tempera‘bw und der Konzentra—- T

t:.on dex allung, Wogegen Wa.s chwassertemperatu: 5 Aufschlammtemperatur 'u:nd -pE
etwa.s sbarkeren Einflu.B ha‘benc -

Da.mit 151; in weJ tem Umfange das Auf ul""‘C.{l von, po‘v Aella.nartigen 'bezw. Icr.‘eidigen

den Llnfl‘L.B dex Va.riante'm be:x.m Pept:.s:l:mcn, A‘bmagern; Ha.rten, Wa.schen und
&.k.,xvie*en zu unte,rsuohena Sooa . o W .f :

A

JF PO . - . - [ 'f
B I .

Fu., d:Le Be‘verv_tur\g der hergeste] l‘benw‘l‘ragel und xonba.kte 1iegt 1eider noch~
kelne verbmdl;.vhe Testmethode vo 5. da sich sze bc,i dexr Un‘bersuchung d.c,r »
B»:—.nzo‘ abs :‘cp“'l hie8 u.nu cle.r Wa,soera,bnpaltm «© du*-:,h rc,radh_edene T:rager zw:l.ach;en .‘
*iﬁ."?“ wd 1h:ce~f1 aoweiligen He.;stellu.ngSVer*a,hren ls.e:.ne Zusammenhange ergaben.
Beaser wa,xen dle E'ﬂgebna.sse bei der Unter suc"nr"@ der. 'Dehydrieru.ng von Butan
Fath Bu‘bylen‘ Hler ‘hat eine zunachsu emp;riqch clurohgefuhr‘be Untersuohung
Evfolge - &en \.l‘ti gt. Ba Wuz‘d.en Trage:: hc,rgf d,:Le reprod.uuierbar gute -

A
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' katalyf sche ) Alebivitat, a.ufweisen und de:ren R'I.‘ (:r:ea.kt:!.onsfa’hige Tonerde) a.us '
20-50% Bayerit besteh'b._ - ' , 4
Auch im DHD-V erfa.hren scheinen sich Tz‘ager mit Bayerit za 'bewa;hren. Eine
_zuverlaqsige Wllethod.e der Bes‘bimmung der Aktivitit fehlt nooh. ‘Es wird ver—
*s.,,cht, mit H:Llfe de;: '.Bes‘bimmung yon LbSu.ngSWeren eine’ 'brauchbare def:i.nierte

GroBe fur /den Energieinha.lt ded Tra.gergitter und ‘damit. fu:r: ihre Aktivitat zu
erha.lten. o :

: ‘f_']Q:i.sk'u.srsion.

Dr. HEwilale..

;Frage nach der Art d.er Teilchengrbﬂenbestimmmg, ;'—-’-

. Q_- PO

:‘Dro' - L ,a..n‘ ge“ 7

' =verwe18t a.uf das “wor Dr. Schutzd.n Oppa.u angewand:be
'Verfa.hren zZuxy Te:.lchengr&ﬁenbestimm\mg mit Hilfe der .

‘;Sedimentationea.na.lyseo ‘-g‘_j - “

: ':Drj.'v-,vF inexs 'Es ist. unkla:r, warum e:l.nfa.che Reaktionen wie z,Bq

-._d.:Le WasserabsPaltung und die Benzela‘bsorp‘&ion keine
klare n‘bhangigkelt der Wirkunga'We:.se vom Herst-ellnngs—
ver:t‘a.hren der ’I'onerd.e a.u.fweisen, a.lso als '.l‘est--,

1ethode unbrauchbgzr sind, dagegen a.ber d:Le kompli.- '
zn.erten Reakti"nen wie Dehyd.r:\.er\mg und. DED—‘Verfahren. ‘

DrsLafr 'g‘ e 15 "Hier liegt e:Ln Miavereta:ndxus vor. _.er haben im vor-
1iegend.en Fall die Unterauohung e:mer ‘l‘onérde ‘bei cler
Dehyd.rierung nioht als- allgemeinen '.Eest, sondem‘e,la B

‘.Spezia.lbewer'tung betrachtet. ~',Oe’rade infolge aes

’Fehlens jeden Zusa.mmenhanges zwa.sohen Aktivitat u.nd.

" den MaBna.hmen der Heratellung “boi. einfa.ohen ka:t;a- :

_ lytn.schen Vorga.ngen :

md

yampiriaoh

W:l. -vja,‘ gezqugen,
o 4

nis -der spezifischen Funktionen d.er,,_-‘ 3
*_ta.kte.
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Was is{'vunter Hartung—zu—vorstoh n ?

Nach 'd.er Formu.ng: d.er Peptisa.te und. :!.hror

' An‘brooknung an der Luft werden die Fomlinvge bei

etwa. 400" C erhitzte. - Dieq geschieht im La.'bdr aus-

“*SchllOBllch :Lm .mlek.troofen, wihrend im Be‘trio'b da.fu
) Ka.nal'«‘-‘:'bczw. Schach*bufen zur Verfiigu.ng stehen.

Fragc nach der Methodik: dcs Wa.schons d.er Konta.kte

S . . s L —wvﬁ\“‘ﬁ""" 3
mlt Ammon::.ak*«f_.\. : ;;.‘_ T S . L

D:Le geharu,h ten Formllngo werdon na.oh Erkaltcn in em
%1go Ammonla.kl Ssung ge‘tracht und’ dar:.n Ti’gtunden

:Eur 8:1.ch kalcinie:r’c (AT dus R‘l‘) Dieses arte; Vgcne ’
"Magorungsm:.ttcl wn.rd. m:Lt dor. RT zusammongemisoht,_
.'gowchnllch 3"»3% AT aus RT, dann wird das Gemisoh mit

R 4T A

i'echne’cc Menge, ﬂ«‘S,@urc 1o.ngsa.m zugo sotzt, gowbhpl i
__.1% d. The. Im andorch Falls £811E lodiglich dig) Zu- ,
":rgabc von AT aus RT woge
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Dir. Dre Hcec x b Y. &’;

produziorbarkcit solohc:r Tonexdekatalysatoren iét \
Lcuna allcrdlngs b:.shor oft noch ma.ngelha.ft;-— Es wird.

‘ézentra.tion gefra.gt _ .
Dra _‘_I',l;:af: n.g e refcrier*lrausfuh:r.;llch dber die Falltmgsr\,goln ;(;n—u_'."’?’-*'

1.P. von Weimarn und sehildo:rt die Anw::ndung au:t‘ die-
kuer vorllbgondcn Probleme. .

DPr. 0 on ra d.:

Dr.L an g c !

cncr konvent:mnell

.;."":{“.

“Pre £ 1711 s g

stgestcrll‘b;?
hen Ak'{;:wi— d

Dr; Haubalch

ZDHD-—V_._ _‘fé.hren mit u.nd ohne Waschung;z doch’ﬁnterschledo:

e

in der ‘katalytischun;’&‘{irksamkeit > nft‘eten- S ‘U‘,;

Drs D o nia.t_k

- Biz, Drs Hic r.0 17q

’x) 100. 'cit.

I
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E fur dlc Dchydra‘b 1siertmg.

f,gibt an, daB einc grobc' 'mfung au:alcgc Ar.t

g e
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'welst dar':.u.f h:.n, d.a.B der Alkal:!.gehalt ‘aid, Akbie
~v11:at dcs Konta.ktes vcrschlcchtcrt._

crwabn.t dic von - Prof. Simon in Drcsdc

2 B e

Zungenschl-xgprufung auf Wirksa.mkeit von Kontakten

Bed,eutung, da Kontaktc mi:b .

da'bcn. ganz a.nBcr_ Acht gcla.ssen Wird., a ﬁo.’ oinc

gute Wa.sserabspaltmg fur z.B. Athyla.‘.[kohol eine

“‘schr schlechte :f:‘ur c,:l.non mehrwertigcn Alkohol se:.n

EL PO = P

e . . ,' oL 1
75 ,

_:(..-«

el afbha:ngig ist von d.er Porositat d.cs

vbrneint drle Frago :Ln dioser allgcme:.nen qum.

.- v

Zu wolchom chck sollen die Ldsungswarmen bestimmt
Werdczg;jiwl : "_ R

Von d.e"" Annahmc 'musgehend, da.B die Ak‘tivitia:t zwei— ;
nrfe'.l.los -von. clc.m Enorgiuitﬂm.lt des 7—-Al 03-G—:!.tters
: a.'bhangt das -cinmal eine Pseudomorphoso oder viel- _
“loicht bosser Pa.ramorphoae na.ch——]38hmit 'bozw. na.ch ,

Ba.yorl'b ‘oezw¢ na.oh Hy‘dra.:rgilli.t sein ka.rm, \md da.B

i.h',’

in’ das Verfa.hren, de d:.c Zungunsohlag-
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- damit sehr verschiedehe Energieinhalte bezwe' ,
Aktivitaten verkbrpert_ﬂg;den, mii8te mittelbar
" fiber die Losungsnarme eines solohen Systems eine
’physikalischrohemisch definlerte Grége fir die——
»nktivitat zZu finden seine. :Da.mit wire uns seh:r: Vie.
'gedian‘b, denn au:E' diese. Weise wiirde man evtl. ‘ein
'verblndliches BezugsniVeau erhalten, von dem aus maﬁ
4,dann die Abhanglgkeit der Spezifischen Akfivitat
vom. Herstellungsverfahren studleren'konnte‘ Diese :
~ ’_Mbthode‘w1rd auch von Prof i Frioke—Stutfgart ange T
!,wandt wie es schelnt, mit Erfolg..._ ' :;fl»

Dir. Dro Her o 1.4 &

Anch nach Untersuchungen in Leuna 1auft dle héufig.
herangezogene Benzolabsorption Zur: Aktiv1tat von
Kontakten nlcht pmrallel der Dehydrierungaaktivltat

Dr. Hi 11 3

Das _von. Dro Lange angegebene Vérfahren zur Prufung

_ standllohf Es kommt vorérs‘,f!_.'

‘auf elne betrlebsfeste Tes methode an.

F\'x‘.
. . I

- Ve - . 4
- | : T . A
2) br. Haubdbaochi Auhagglgﬁelt der: E;ggnéchaften der Tonerde von ger

R o Fallungskonzentration.»

Lb e

’ T R . \ . I ’
- toae T i '
v T ) "\5/‘1 L LY, . . . ',“ .

S ‘. . i

Dlo Korngrbﬁe der gefallten Tonerde 1st abnanglg von der-Konzentration der,

fFallungslbsung, gekennzelohnet &urch den ul20 -Gehalt pro Liter,

gnd zwa
et das A1(OH); um so grobkirmiger, J héher: der 41,05=Gehalt in der LS ung:

273 .
‘ ist Die Korngr&Be wurde nach de ‘edimentationsmethode gemessep. Die Vemh

schledenartigkeit der. Korngﬁsﬁe wirkt sioh auf die Filtrierfahigﬁ%;f”
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”’g pro ther) das kreldlge

:;upiﬁ; oz Loy w;‘~ren Konzentrat10n,(70 g/ther) das porzellanartlge Produk
“ATSchnttgewiéht476%5350Lg]ilter) Dle mechanische Festigkeit der Pra&u&te v;”
halt sich wie 4:1. " S »-7F:

_ﬁel‘&er Eeré%ellung~von was! lbslloher Tonerde ist fur den- Grad der'Wasserl&s—’

?flchkelt die Konzentration ausschlaggebends 100 g A1203/Liter - 65%'wasserlds-
l:l.ch, 70 g AL 03/L1ter - 95% Wasserloslloh. |

rDiskussiﬁn. 

‘ Dr.‘ W irejfiziq_1;; _stgllt Unterschlede 1n den Ergebnissen der Uhter-~u\.
Suchnngen von qu Lange und Dre” Haubach heraus, die
im welteren'Verlauf sohon begonnener beab31oht1gtér

7Untersuehungen ihre’ Klarung flnden mussen.

el

AR e D07

f}welst darauf hln, daas bei einer Fallungsweise, bei_

o [
der-die konzenﬁ&ahlon\dér

Dir. Dre Herold

Jﬂxﬂrhionsprodukte aus. den
Fhllungsmltteln im ReaktlonsgefaB ansteig*, n Wa
sen\ier Tellchen‘besonders be1 klelnen Kéﬁkantra*io—
nen mogllch sel gemaB den Anschauqngen, wie sie im’

vorherlgen Vortrag auoh von Dr. Lange erdrtert wurdenv

ﬂf}iL(a(ﬂ g'é’A ':sdhildert nochmals ausfuhrllch zwe1 ersuche.'

ﬁf1) Laborversuche Kv (Konzentraxian 0-70 g Alzo und

3
0100 g Alzoj/l) ; sowie o
‘a) o--7o 3 Al 03/1;

A,jdb) 70_90 g. 41,0 3/1:

AV

;:_.m: Hl':fng' o c) 90_100 g A1203/1.

e

KN-Tonerde mlt und ohne Magerungsmittel im Gegensatz
- g Dr. _Haubach porzellqnartig. .,,' o w*

’ - | ¥ -,

jBVI ~a) porzellanartig,' b) yorzellanartigbkreidig,

¢) kruldiga @Afn ~fﬁﬂ* '..‘ -

.Die Versuche zelgen, daB bei Fallungen, die alle



!
Dr.

{

Dr‘f'

Wie t z el

Wittmann

Dir. Dr; H e r=o 1 4
Lo 4T

‘Dre.

e
Langest .

- Versuche zelgen keine Verschlechterung;

- das Yorkommen von.‘y—A1203 in den ﬂﬁléilfshen Ruckstan—
;den derﬁBetrlebsAwnT, wile durch rbntgenographlsche
‘Untersuchung gefunden wurde./<

o sohon einen Unterschled ergeben.

J\V(' .‘

163002605

T - ey - .
. \ o \\.(‘.1> —~

'anteile an Teilchengrdﬁeu anthalten, ‘die Konzentra- »
'tlonssteigerung kaum zum Ausdruok kommt. Fallt man da-

gegen SQy- daB einzelne Konzentrationsgeblete gewzsser-
maBen nur ausgewahlt werden (BVIJVersuche), dann 13t
dex Unterschiedibutlléh. Dle 1etzte Fa11Welse entd

sprlcht ‘aber’ elner Fallung mi% fast konstanter Konzen-

7tratlon, da, 1nsbesondere bei hbher_n'Konzgntrationen

dlese in der diskontlnulerllchen Fall‘ nur nooh -sehT

"1angsam anstelgt, Solche Bedingungen liegen v1elleicht
';tellwelse im Betrleb vor."'

ETR
e o

Die Verschlechterung der'Waéserlosl1chkel;;der Pepti-'&

. sate hdherer Konzentration ist nicht eindéutlg. Elgepef

.'\.5

erkwurdlg st

1
=

schlagt vor, dlese Unstimmigkeiten im engeren\Krelse

oz Klsren. Bs sei aber denkbar, daf hier noch' " gowisee
fiEinflusse unerﬁrtert geblieben sinda . .  \'

S
2

;betont, daB nach der von Dr. Haubach und Dr. Lange aus-
‘}geubten Fallungsmethode e1ne einheitliche KorngrbBe

bedi dex Fallung nicht erhalten wexrden kgnn, und. dnB die
Verteilung ‘der korngrdﬂe innerhalb elner Fallung von_  m

Bedeutung fiir die- gewonnene' Tonerde seln kannd Ebenso

: erscheint die GrbBe des Fallungsgefdﬁes von'Wichtlgkeitv

‘

z.B. die nleht glblchen Yerweilzeiten kbnnten evtl.v

ﬂ;Das 1st denkbar, zumal nach den Fallungsregeln eine .
'tsogenannte “Selbstkofnvergrbﬁefung“ naﬂh P P. von
'theimarn bekannt ist ~ allerdings darf man ‘den’ ﬁlhfluﬁ

L\’J’

dex. Verwellzelt nicht uberSchaxzen, die ‘ordntngsge- -

' schW1ndigkeLt boi der Kristalllsation in solehen Syéte—
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men iat gering, Vielleicht sei d.:.e Fra.ge ﬂberha.upt
mn.t der Lrt der Probenahme zu lbsen. '

3) Dr.. Hulast - ferg‘léiche"nde"Unt'ersuchglgegi an Aktiv—anerden. :

~Im- La.ufe de:r Entwicklung wurden in Leuna eine Anza.hl versoh

wden hergestellter 7
A.ktiv—Tonerden untersuoht, Wiz.t_ ha.ben s:.e kurz als Nitra.‘b—, Chlori,&-. Alumin&t-e

und A;mmon.nl‘bra.ttonerd.e bezeichnet.c Dle 'Da.rs

_:lungsweieen kdnnen durch ﬂie* '
. folgenden grundsia.‘bzllchen Glelchungen ausgeﬂ.rb.ckt werd.ens Cee T

3 Nﬁ,,{( H).+ Al(N‘O3)3 ‘ R 1}1(0}1)3

- . —v
1;1.013 6 HZQT\

A1 OONa. + HITOB-'--P H20

4 O3
AJ.(OH)3 + 3 HCl +'3. u 50

\ Al(OH)B' + I‘Ia,l\IO3

A.lOOl\aa. + 1@1.41«03 + H20 i A:L(OH)3 + NH3 + mamo3

I S Cde
oW
I.hrer LHerST.ellung nach’, ve]

_J:Lent die Aluminattonerde vorlaufig wegen der gun-—
stlgen Konzen“%i’atmoneverhaltnisse :Lm technischen B

Aktlvitatsve.t ea.chen fur d.le Chlorld— und Ammonnitrat‘bonerde hervorgeht, -
sp' elt ‘der P ert der Umwelt be:i. de

nll
RSN et
YL

ey

etr:.e'b den Vorzug. Wie' aus

T Entstehung des Tonerd.emrdrates .keine:

: 6 «Befa;r :t,n%%hender Wurdigtmg der Prufungsbedmglmgen ka.nn der derzeitige

S%and: unser '?1 Ehens iiber d:l.e Bra.uchba.rkeit der emzelr&en Toner&én. ¥ die .

W

Dehydrierung vo

—iﬁ'u‘ba.n und d.em HF—ProzeB etwa so a.usgedruckt werdens

N:.tra.‘b— 1,..nd. Aluminé,ttonerde verhalten sich. gle:l.ch gut, wobei d:.e \.‘I:i.ti"

-exde besser_,reproiuﬁlenhar erschemt, Wahrbnd. 'bei gler Aluminattoh rde~5j
werte an A&t:.vn.ta‘b und. Daue'"leistung au:f gafund.
nitrattonerde da.rf be:i. d m, geringen u'ber

en- werd.en konn'ben

p, e' vorl:.egénden Versuchsmatg ,»eﬁ.
zandckst m:Lt Vorsioht arflip gut bezelchnet werden, wahrend die Ohloridtonerd.e

“bei’ gut Sx Da.uerle:thktungxlm ga,nzen als wenn.g gﬂnetig bezeiclmet werden nm.B,h
' jexm max! nloht] Va.r:.atn.ofx%gx "’i,n 1c‘i.e:r: Herstellung‘ durchfiﬁlrt.
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P Nitr.Toén— | Alum.Ton—~ . -° Ohl_'or;i;d,;_ ‘ ;Ammon— ; Hoesch—- Hoesch !Eonerde o

{ erde | erde R Kochen ‘mit Ammons -

- ’ : . nitratlbsung '
Eﬁiizo 20-60(Aus="

N\ reider
S ohleo=110 o
~ =7 17400 (neuwes |

“ | PEllungs= |
o | ~verfahren)

BRI

.Aui' Grund. der Akt:x.viﬁat be:.m HF-Verw en
’festgelegt 3 K

Chlorid—
" tonerde

-

40 (gem.
. Ausbeuten—- M

Die Beha.ndlung‘ der Hoesch—Tonerde mit Amm nnitrat fuh:ct in d.ieaem Fa.lle nloht
zux Erhohu.ng de:c Akinvfbat.[z”?"

])iskuss:.on

b 1y

Dr, L a .n‘ ge g 'Auch in Oppau s:l.nd dle Erfat‘hruxrgpn mit Hydra.rgillit,

»_ydrarglllit gemahlen and ‘mit Salpdﬁb;s pxe 1h der R
":{Kugelmuhle a.npeptisz.ert und dann W:le ublioh weiterver—
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arbelteto Dabel erhlelten w1r beim Dehydrieren guté‘

Anfangsakt1v1taten, die aber auBerordentllch rasch:
&bklangen - fur das DHDJVerfahren waren dlese Tragerm.

vollkcmmen unbrauchbar. H:ndelt es 81ch be1 ‘der.. Behand-i

‘lung der Hoeschtonerde mit Ammnnnitrat um eine Pepti—A
satlon ? Weiterhln ist nlcht klar, warum aie Nitrat—

ﬁonerde bel der Punktbewertung belm HFJVerfahren ver~
haltnismaB nle&rlg llegt.

__stellt fest, daB die Herstellung des 1n Leuna fur die

Zwecke der Dehydrierung von 1—Butan seit Jahren groB—-
technlsch hergestellten Kontaktes mlt der vom'Vorred» :

Jrschelnungsmerkmalo dafurkfehlen, sondernfwohl sicie =

j"tzung, d ﬁ& ‘edne: Auflodkerung und teii-A;—

beruht daraui, daB uber dlese Tonerde keln so ausge-?”

dehntes Verbuchsmaterlal vor agx
v 4. .

:4. -
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4) Drs H*‘i 1T Verhinderung der y - o = Alumini diumwgg&l g
. B durch Kao.s.inzusatz. - o

Die Umaetzung von Ammonia.k nu.t Methanni zu dem Gemlsch von. Mono-, Di~ und -
Trlmethylamin w:i.rd. in d.er Merseburger Amn.nfabrik selt J ahren bei. ‘l‘empera.tu:ren '
swischen 380—-420 ¢ und*200 atu Druck mlt e:mem Konta.kt durohgefuhrt, ‘dexr-auns
505 A12 3 und. 50% Ka.olin besteht Bsi der Auspriifung von Aktivtonerde als Amin-
koatak‘b zerfiel d:.ese im™ Ofen‘und die RY ntgena.nalyse erga.‘.s, daB o -Aluminium-
vx,yd entsta,nd.en ware Es wax. seithor n:!.cht bekannt 3 daB u.nter den‘ angege'benen
Bed.mgungen diese ~Umwandlung mogl:l.ch is% 5 Es vmrden entsprechende—Ve,rsuchs— :
reihen durchgefuhrt, dle erga‘ben, daB die. Unwandlung drucklos nloh'b' ein#;ritt, ,
_wa.nrend sie in Gegenwart “von Methanol und Wasser bei Temperaturen von 300-400 °¢.
—undf 150 atii-sich ohne | welteres vollziehts :Du:rch Zu.mischung von 5 und mehy %

| Kaclin kann die’ monotrope Umwandlung des vy —-Alum:.n:mmoxyd.s in cx-dlumin:.um- L
»-oxyd verhlndertﬂbezw. 80 verlangsamt werden, daB da.durch keine ‘Stérungen im-

: 'Es_ soll welterh:.n untersucht werden, ob Blen.cherden oder Kie=

Diskussion.

ISR _: /‘ .....

We 1t erverarb eﬂ.{mn

. o

. . 3 : B |

L H o N I 15-—40% gemahlener Ka.ol:x.n wurden dem pept:x.slerten Pro—
o ' T“cluk't- bei O‘ermscht mnd dann die Pa.s‘t:e wie ubl::_ch weiter—
vera.rbel‘bet-, REL i
Dr, Wit tm va. n'n'z‘lr. Belm DHD~Verfahren ist in uber' 1a.ngere Zen.‘b gefa.hrenen‘

'i‘onerdekontakten ebenfalls gerlnge 'B:le:ung von oc -Ton-

' erde zZu beobachten. o |

»"‘9‘.D‘I' sEanis eh ' sch:.ld.ert nochmals den Befu.nd. und ste‘l’l’ﬁ fest, d.a.B
e : L na,ch e:n.nigen Fahrben plotzlz.ch eines Tages der. mit ‘dex
Umwandlung en.ngetretgane Komzerfall stattgefunden ha.t._

._.,—‘____ . . A \, .

‘DT*E“I" 1l a f KES ist anzunehmen, daB die “Sohadlgung durch. den Wasaer-\

: dampfcrehalt ‘des Ofengasee nbew:ert wn.rd.
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D}“,'t Djs‘n at h ' | Kata.ly'bn.séh gu.t wirkende Konta.kte ‘besta.nd.en immer a.t‘m “

. -y -A1203, wihrend nach 1anger Betrlebszeit bei schlech'b
irkﬁn&en oC~.A.1 3 in gei'ingem Umfa.nge hachnuweisen Wa.r.

Drs L’_a n'g e -t ZurF_rg.ge 3 un B
‘ &ﬁk'b :.st zu\sage‘m', daB a,us der thératur Andeutungen ==
- fur sdlche Umwa.ndlungen als sogena.nnte Wiederwasser}m :

gen bekannt sind, die allerdings drueklos vorgenommen

7

wurden, wobei die medergeWasserten Produkte auch op- o
tlsch gegen - das Ausgangsprodukt kleine Anderungen ‘auf-

; wiesen. Es konn‘ben s:.oh da.bei ins‘bablle,Zwischenpha.sen k

4
T

L

'L-- «CV

: z.B. s-pezn.-flsch W:.rksam semwa

* [Wai :,I ) ! ST i . l
Dr. S'chan'eidert Es wire zur. Klarung vielleig;h ﬁ'z?ﬁerflachendli‘fussmoﬁ“
JEPREE ,whera:nvuzn.ehena '

.L‘;"_"'. . CTTEE

N

S Dz. Do na.th, Cist derselben AUi'fassung, Wobel durch<d1 | A, T{.J?

\L-.»—/ p e

dlfussion d.:.e 1nsta‘b1.len—srtellen ”l’ahmge‘%egt mrden.

el

5) ZD::, von ‘ F iJ. ne r\ - Herstellung von—'Sulfa‘btonerde.

— 1

s

Die He'"stellung emer akt;.ven Toné de unter Benutzung von AZL2(804)3 als'“Al--'-
Rons‘bo""“ und. 1\IH3 als Fallungsmitte "‘":tst sohon mehrmala y:ergeschlagen worden,. -
.B. ‘haben W:Lllsta.tter und Krau‘t sowie Kohlschptter und. M:Lta.rbeitc.r u.nter and.e-

ren Herstellverfahren a.u.oh die Herstellung von aktiver Tonerde aus. A, (SO 4)

i al*gemeinen wu.rde da.be:x. bei 50-—70 gefallt, gewa.sohen und. der gewa.schene :
Niederschlag bei 100 mit I\IH3 nachbeha.ndelb und erst da.nn getroaknet. Wir

haben versucht, die Fallung und. d.ie NH3—Naohbehandlung deg N.Lederschla.gs :i_n o

Rt SR
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A

einer Stufe vorzunehmen und glngen zur Fallung ‘bedl hoherer Temperatur

;Das technische~17-18%ige (auf A1203 berechnet) kristalline Alumlnlumsulfat
wird bei. 50—70 Am RuhrgefaB in Gab der glelchen Menge Wasser gel%st, die .
Ruhrung abgestellt und ca« 1 Stunde stehen - gelasaen, damlt die Ldsung ab—
sctzb . Gefallt wird in einem ca. 500 ther fhssenden helzbaren (1ndirekt.

Damp*) Ruhrgefaﬁ, wobeiakontlnulerllch dle Al—Sulfatlosung und 15—20%1ge

NH3—Losung dem guf 93-95 zZu haltenden Fallgefaﬁ zuflleBt, wobei in der Fall-

flu531gke1t dauernd ein. geringer NH. -ﬁberschuB vorhanden 1st. Die Alkalitat

der Pall§1u331gkeit ist dauernd unter 0;1-n und erd durch Tltratlon und o

MESsung mit dex Antimonstabelektrode uberwucht und reglstrlert erd dle~'» .
#NHB-Konzentratlon zu hoch, so fallt ein sdhwerer krlst. Nlederschlag ausy - der
den Atrlauf verstopft, 1st zu wenig NH3 in der Fallfld881gkeit und schligt dle

Reaktlon der Ldsung 1ns saure Gebiet um, so ‘kann basisches Al-Sulfat ausfallen,

das elnen 1nakt1ven Katalysatortrager lleferto Dle Fallungsf1u951gke1t lagft
durch . elnen uﬂtén angebrachten ﬂberlauf ab, Gefallt w1rd mit- einer Gesohﬁiﬂ;
dlgkelt von ca.~1000 ther/Stunde, so daB die Verwellzeit im FallgefaB

ca. 42 Stunde betragt Die Tonerde fallt als gut flltrierbarer Nlederschlag
aus. D_e‘Fallung Wird kontlnulerllch auf die Filteﬁpresse gepumpt und zuerst

ih 1gt§m NHB—haltlgem und zum Schluf mlt ﬁonaenswasser bls zur
h:Reaktlon'auf S0,

4 gewaschenewEer Ft}trlerkuchen (nlcht mit N‘ trocken-
L et

"‘7Fdsser geschopft,ldann in elnem Ruhr—
gefas unter Zugabe von etWas Wasgsserxr unéaGraphlt angeschlammt und uber mlt "

Dampf betrlebene Walzentrockner gebracht, WO * er auf ca. 50% Gluhruckstana wor-

ca. 300 getrocknet. T ‘:j;: i

. ' .
" Die so. vorgetrocknete Tonerde 158t 31ch in der Klllanpresse 1elcht'ohné

A

g“oBcn Verschleif zu Plllen verformen, dlewnach dem Kalzlnxeren elne fur dle
.HochdruoLontakte_;g;ﬁgié Druckfestlgkelt von o8 250-300 kg/cm aufwelsen.
Das Laizinleren wird‘bel uns in kontinuierlich betrlebenen senkrechten auBen
behelzten elektrischen Ufen aurchgefuhrt. DleADampfe Werden in.. der halben
Hohe deés’ Ofens abgefbhrt. D;eﬂkalzinlerten Plllen Werden dann fur den” DHD-
”Kontakt nit NH4-Mb1ybdat in einer Trankapparatur getrankt und getrocknet..
Zur Zeit wird die ganze in Lu und Polltz hergostellte Tonerde nicht zum

DHD- sordern Zum Vorhydrierungskontdkt veparbeitet Hler erschelnt uns die

/
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DreConrad.
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Sulfattonerdekahs zwel Grunden besonders gbelgnet. Erstens 1aBt 81ch der
einmal kalzinlerte Kontakﬁ nach dem Trankcn mlt aktlven‘Komponenten und

Schwefeln sehr gut noch e.nmal pressen, wodurch kein Unterkornwun . taub éﬁﬁt -

Abfall zuruckbleibt, zweltens gibt die Benutzung der Sulfatto

1lchke1t “den. katalytlsch ausgebrauchten ‘Kontakt sehr elnfach'

neration der aktiven Substanz (Wolfram) and der Tonerde selbst aﬁfzuarbelten.

Auch . die Regeneratlon des DHD—Kontaktes veriiuft unter Benutzung der Hz 4

glemllch einfach. Sie w1rd bei uns zur Zelt schon in technisclier Elnheit ans

probiert,

Diskussion.

Ist bel der Bezelchnung der Regenerlerruckstande
‘mit OC.-Tonqrde

*Korund oder Diaspor gemelnt ?

Dr. ven F iin e r :  Unter der B

. N . S .
verstehenef

spreohen und otCllt fest daB 31ch auch dle'

‘Tonerde gut:verpressen laBt.i S
i S

'berlchtet von'Versuchen, bel denen Oppauer Tonerde
'verpll Aﬁerden sollte. Nach kurzér Zeit berelts'
;wareggﬁh Stempel von dem Materlal blocklert dle -

:‘--'Piv‘é.éé’*eﬁm} g bon uberholt werden. . |
e

ol e RN . yh ”‘1‘,‘-!' . i r

-{ﬁ? ”?>"x : 'berlchte :%qp Versuchen mlt der Klllanpresse und

beschrclbtﬂden chhanlschen Vorgang an. dleser Presse.
\\4r{~—1 \!
" Dabei hat slchg

e reaktlonsfahlge Tonerde nach

e

-Opparer Verfahhqn gut vgrarbelten lasseno,'”

J. ' -\..-

Dr. von F iner schlldert ausfﬁhrllch den Gang der kontaktherstellung

und stcllt f% t, daB es nlcht darauf ankommt, daB die

,,,,,
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daB . gewissermaﬁen der fertlge Kontakt verplllbar

ist. Das Vurplllbn 1m Hochdruck.geschleht nach demﬂ
_Trankcn, ochwefuln und Vermahlen - und“dann unteru
‘scheidet smch ‘aie Sulfattonerde wesentlloh von der

’ Aluﬁlnattonc de. Dle Mahlpro&ukte der Sulfattonerde .

sind- geschmeldlger.
o

i A

Dire DraH e T o.I(4 fragt nach der Regencrlcrfahlgkeitzund bemerkt,

- daB belm chenerleren oft Eisenhlnﬁnlu Tonerde ein—.
gebracht wird. - S _ -

Dr. von F in er f'bestétigt den Elsengehalt.
erwahnt elne besondere_Ei_enentfernungsmethdﬁeIauf

“‘organlscher Grundlage im Salzbetrieb LeunaaW“

;Dir;fﬁg,_gﬁéHEQO»lﬂq

R
R ) e

P B

fjﬂPrﬁfung dor Aktlv-Toner&é Q;S_DHD;Koﬁtﬁkﬁg_

- - ”

eT Vufsuchsapparatur in 400 -com vnd audh
*Vcrsuchszyklen von ‘8 Stunden Dauer gefahren,

“‘1n 1 Lur,-Ofen. DaSeA;we

danach w1rd regenéilert und es werden mindestens 6 Versuchszyklen fur aeden

; Kont&%; %usggwertet. AuBerdcm w1rd bel den Prufungen im 1 Ltr.-Ofen noch'eln

R

 'D%uerW¢rsuch gemacht, bel dem festgestellt w1rd,

wie. lapge unter bestimmten

Bedingungen dert atalysator belas%ét'we; n‘kann,_bls elne Baakt10nbtemperatur,

von 535 -errelcht 1st. Alle” dlese Prﬁfungen werden mlt elnem Eriolbenzin mlt
28% Naphthenen und” 23% Aromaten

lvsato*en kann auch elne PrufungJ n

\ £} i
'Dlese upparatuf besteht, ahnllch 'wie téA ische Anlagen, ‘aus mehreren hinter—

elnandergesyhalteten bfen, dle bOWOhl ‘ad

B N

,abatlsch wie isotherm'gefahxanaﬁerden
konnen, - und e;nem dahlntergeschalteten Rgffinat;onsofen.n ‘

I
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-vD1e Prufung in 100 ocm-bfen wird zuerst durchgefﬂhrt.
tiber - &19 Temperatur,

Sie” gibt nur ein Bild
be1 der der Kontakt. arbeltet. Aus den 6 Einzelversuchen
wird die Temperatur ermlttelt, die der Kontakt benotlgt, um 91

n Produkt mit
65 Gew.% Aromaten zu llefern.

AuBer ‘dieser. Temperatur kann man bel,diesen
Versuchen auch die Aufspaltung in lelcht31edende Antello,

.H. Antelle, die
. unter’ 100' siedeg, ermltteln.'

Diese Zahlen ‘sind nlcht absolut reproduzierbar,

T es zeigt_sich'aber,.daﬁ dlq,verSthedenen_Tonerdetypen verséhiéa;n stark spal—
rten.»‘vw>

e

Da dle Katalysatorgkt1V1tat stark vom Molybdansaure

gehaltﬂgbhangt, ist es- W1oh-
tlg, den Katalysator stets mit glelchem Molybdans

= :
auyegeﬁalt zZu verglelchen.

Da die Trankung hauflg ‘schwankende Molybddnsanremengen 1lefért,-w1rd bel
deem dgr eingebauten Katalysatoren der Molybdansauregehalt analytisch be-

ﬁN

stlmmt und dle experlmentell ermlttelte Temperatur korraglert. Die 1 Ltr.-ﬁfen

geben auBb* der’ Akt1v1tat, also der Temperatur, die fur dle Errelchung von o

65 Gew‘% Aromaten notwendlg ist, .und der Spaltung 1n f1u881ge unter 100 516—»

dende Antei;e anch noch die husbeute an flu851gen Produkten.

In dexr Abblldung 1 werden einlgc Ergebnlsse der Prufung verschledener

DHD-Kontakte gezelgt. Man s1eht, aaB die Ubbreinstimmung zwisohen 4 Ltr.— nnd‘,

'1100 ccm~bfen im- allgemelnen rbcht gut 1st, wcnn auch gewisse abweichungen,

Z0 bemerken, daB 1m 1 Ltr.-Ofen
takte 1n der normalen StuckgroBe, wle sie auchetgchn‘ ch vorw;ndet

auch blnlge Ausrelﬁer, da sind.« Hlerzu 1st

Wé&dbuf_ollen, gepruft werden, wahrend 1n dem 100 ccm—Of n nur'ein'felner ge-”

kornter Kontakt e;ngebaut werden kann. ch Abbildung ze:gt auch elnen Kontakt,

der in dgr technlschen Anlage Polita, etwa 1 Jahr in: Betrleb war,
-Tonerdc hergestellt 1st und  der . wahrend dleses elnen Jahres zZwar etwas an ‘

Akt1v1tax_verloren hat, aber 1mmer noch gut v;rwendbar 1st. e }» R

aus’ Oppauer

3 ol L

L 2E inlges sei noch uber dle Festlgkelt des Kontaktesﬁbemefkt.
| rsten Spalte der Tabelle,. daB, dle;ﬁéstlgke

crdo in verhaltnlsmaﬁlg‘welten;ﬂrbnzeﬁ Sehwan

‘Sieht 1n der
lﬁm1natton~

hwfattonerdefv

'tkontaktea vo

Aing dcl Fn'tlgkelt durchwegfgut 1sto‘

- "‘\.

”?lggd Sg;fattonerdo,unterschg§§9n

”'fﬁgfhinaiQhﬁiﬁﬁh ihr§p ﬁiﬁ;
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kungs. wie die’ Abbildnng 2 zelgt. “In. dlaser Abbildung: 91nd aus. 8 Std-AVefb'w

suchen dle Ausbeuten an DHunbstrelfer nit 65 Gew.%.Aromaten gegen die

die zur Errelohung diescs Ergébnisses notwenﬂlg 1st, aufgetra—;
-ben. Dabei zeigt 31ch,

Tcmperatur,

daB fur die belden Tonerdetypen zwei verschledene

" Kieven bezbichnet warden mussen wnd zwar liegt die Sulfattonerde ‘bedi: glel—

_cher.aktrv1tat in der Ausbeute iiber der~Alum1nattonerde. Die belden Tonerden

unterschelden sich auch in der Zyklusdauer~und zwaxr hat- hler dl

tonerde wit 120 Stunden einen deutllchen Vortcll gegcnube

e ulumlna.t— ,
r. der Sulfattonerdeu
@it etwa TO- Stunden. Fir dle zukunftige Entﬂlcklung erglbt elch also bei der

Alumlndttonerde eine- Zuchtung auf groﬁure sttlgkeit und gerlngere Gﬂsbalduag‘

-bel der Sulfattonerde auf héhere “kt1v1tat xand- langere Zyklusdaugr.
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Abbildung 1

Prﬁfu.ng von ])H‘D-—Konta.kten in q Ltr. und 100 ccm—ﬁfen

R E Festigkeit  Bei 65 % Lromston im DHD-Abstreiferf--
' . Kontakt (Abr&eb) B letr.rOfen 2t - 100 ccni—Ofeni- .

Al S - temp, °c | %-100 temp. ?0-

7 360 auf, Tonerde
K 1544 & 4

W Fas 1456q1531 T EECTITI
- *n;.4532-1576 86 516,
© st A5TT-1638 | 92 2

£

[
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|

g

498 AT

'f”w’i?‘ 655‘694-“ ; 1= 97. | 525 .| &b C(s1e o} 160
. S o | L - S S \527 | 17 |
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Dr. Wi e t z e, 1 :fragt nach der Prufmethode 1n Leuna.,»

DrnHulan

Fa

Leuns bestimmt den Anilinpunkt und fﬁhrt die
.Prufung in zwel Pericden durdh.- T

<(;~

Dire D:QAH'e_? old definiert die Aktlvitat ABeh dem Priifverfahren’

. des Hochdrucks Lu als dleaenige, die einer Reakp
tionszeit entsprlcht, bei der 65 bei -r530 c
erhalten Werden.

éﬁze_P ona t'h§; Da dle Temperaturabhangigkelt verschiedener,

DHDéKontakte verschleden 1st, wird be‘ s :
Wﬁr:ufung 80 durchg efuhrt daf’ die Temperatur,

bei
A  3maten geblldet werden, ermittelt wird.:
Auﬁerdem w1rd die Reaktionszeit bestlmmt, bip eine

Temperatur vcn etwa 530 beim Fahren auf 65 % Aromaten
erreicht wirdo

PreHula . N ‘erwahn"ale‘LchlenatoffabsoheiaungAbezw. Kbksbildung

und 1t fest, daB diese druokabhangig ist.,-
o ! [ <=}?.a_->‘v K )
Dir. Dr. H'éﬂx o1l4d. fragt, ob unter Ausbeute allgemein—di&%ﬁusbeute
- o ' ' voghéasbeqz1n und Flussigben21n zusammén zu Vers
st cged .,
,Di,’D ona th ' Unter Ausbeute wird 04-freiesgBenzin versﬁanden.
! ‘ ) : i ! SCE : x .
Dlr. Dr. He r o 1 a ‘ . Wle unterscheldet sloh dle ulfattonerde von - der

Al

Dr. D o n#é t+h Dle Su?fattonerde blldet Wenlger Koks, 1st dber

R 'auoh empfind¢1cher gegen Koksabscheidung oy

%Dr"-H”i;l lh weist darauf hln, daB Untersohiede im Sohnttgewicht
vzw19chen Suifat- und Aluminattogerde bestehen. T

Dro. i o nn e n macher .bemerkt, daB mit der Prufmethode von Leuna, die -
| . Sulfattonerde zu schlecht beurteilt w1rd, da aiesé
' 1ed1g110h die'Akt1vita$ und.. nidht aber auoh die

- Ausbeute erfaﬁta
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7) Dro» XK i enitazs Arbelten ZUr - Verbesserung der Kontakte fur
' J »-.ll?ﬂirlempg gagitqmiger Kohleqwasserstoffe.

i

A PR

De“ Dehyurlerungsreaktloh von- Butan zu Butylen 1st e;ne Kohlenstoffabsc
dung charakturlstlsch, die eine. smzrke Veralnderung der.Aktxv1tat &es Kén—5¥v
talktes bedlngt. Die Arbeitsdauer elnes Lontaktes betrigt bel guter Ausbeuté s
etwa 7. Stunden, nach dieser’ Zeid muB der Kontakt regeneriert werden. Unter~'

suchungen uber gunstlge Zusammensetzungen von. Kontakten wurden in - der'Welse

angestellt, daB entweder auf elne Vermlnderung der Kohlenstoffabscheldun§“ge;
"“‘L .
achtet wurde. - oder daB bei glelcher Kohlenstoffabscheldung eine 1angere erk—<,

samhe*t ues‘Kbntaktes er21elt wurd

die erksamkelt des Kontakte

'JZur Feststellung, ob gerlnge Balmengun

wurden in Relhenversuchen zuﬁgchst :1e Hauptzusammensetzung der veiwandtﬁ#i. :
’Chromoxyd—Tonerde—Katalyaatoren festgestcllt. Butylengehalt des Rcaktions—rﬁ
gases, abgeschledener Kohlenstoff 1n PrOZenten der Umsetzung und’Haltbarkeit
des Komtaktes - (nktivitatsabfall wahrend elner Fahrt) ‘sollen die zu unter—
suchenden Lontakte charakterlsleren. Bc1 der Herstellung der'TonerdetragerAfh
kurden der reaktionsfahlgen Tonerde (RT) verschledene Mengen hochgegluhter
?gnerde gleicher Herkunft (AT aus RT) beigemischt und festgestellt, dafl fir.

@;? ﬂler verwandte Tonerde ‘ein LT-Zusetsz von 80% (bezogen auf Al 03) sich am
génstlgsten auswirkt._ :

:Hstigste Chromgehalt liegt bei 8 Mol %. Es wird -
ggmerkt,ﬁdaﬁ i Jede Tonerde 1nfolve 1hrur untersohledllohen Aktivltax ahn— '

Iﬁfﬁ% ?ntarsuchungen fir die gunstlgste Zusammensetzung angestellt ‘werden

miis's cng‘nln Alkallzusatz bew1rkt elne Verandcrung der Starke der Kohlenstoff-.
bschcldung, Kalinmtvermindert 51e erheblich, Fiir geringe Mbngen dem Kontakt
zugesetzte Phosphoraa e,‘Kieselsunre, Borsdure und- allgemeln anorganisohe '
nlcht W : ncben 01ner Vwrminderung der Kohlenstoffahschei— o

dung und ‘des Aktivitaxsabfalle ’elne Erhohung des Butylengehaltes des Reakiions~

L e

':Eluchtlge\ Séuren wurde:

gases und damit des Umsé?iéE‘T_Etgestellt. Es wird darauf hlnﬂewiesen, a8 bei

der Verwcndung der Dehydrierungsreaktlon qls Testmethode zur Beurteilung der
inktIV1t&t die Reaktionstemperatur olnc bedputsame Rolle splelt, da die furr
vcrschlcdene Kontakte gunstlgste Reaktlénstemporatur ke;noswegs die glelohe ist.




5. Dire Dr. Hér ol d

Dr. K i e n 1 t zZ

_______

- L —",ﬁ\“ B A‘,‘ M . . )
~Drs Lranges . .

PN
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Qiékuééion._

fragtr,ob zur Vermehrung Erdalkallchlorid, Z B
Bariumchlorld, den Tonerdekatalysa¢oren«1n geringen
rMbngen schon versuchswelse zugesetzt wurde, wie dies

.fruher 1n Leuna vo#éenommen worden ist._

'¥erwide:t, daB Versuchsrelhen dieser Art 1n.£ngriff ge-..
"nommen sind, daB aber augenbllckllch zunachst Veraudhe
zZur vollstandlg éicheren Repvodu21erbarkeit einmal

gefundender‘Ergébnlsse angestellt wexden (Sloherung
‘der Testmethode) - e

—

;Es -ist in den 1et236n Vortragen und Dlsku951onen mehr_
-fach die Ansicht vertreten WOrden, ‘da8 d:e Re“ 0du-

‘;z;erbarkeit der. Herstellung von BPGZifISOh erkenden
.amonerden sdhlecht seiq Auf Grund der von Dr. Klenltz

'j'*vorgetragenen Befunde und - anderer Erfahrungen 1st dazu

f,unbedlngt einé. Elnschranknng notwendig. Hier decken .
1 haiph.namllch Labor- und Betriebsversuch im Rerstellungs—

fschaften. Dle fragllchen Trager s1nd charakterlsiert
’durch einen Gehalt an Bayerit. Ea kommt ‘offenbar: darauf
, an, ‘daB man die Erkenntnlsse liber. dle'erkungsweise%d

. verschledenen.Verfahrenssohritte nur sinngemaB‘”':?'
“damn ist dle Reprodu21erbarkeit bei\Dehydrierungskons
v-takten zlemllch gewahrleistet.‘:

t
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8) Drv Hulas ' Der Einflu des Natriumgehaltes beim HF-Kentaktbe

Aktivita’csschwa.nk\mgen 1ieBen die Vermut’:mg a.ufkommen, da.B der NauG«eha.lt

der Tonerde auf ‘die Aktivitst des HF-Kontaktes: einen Einflus ‘hattes Untei‘-
suchungen d.azu) die duroh verschiéden’ 1811893 Auswaschen oin und - dersel‘ben T
Tonerde Sowohl ‘als such d.urch naChtragllches Au:fbringen des Natriums auf den |
£ ertlgcn Kontakt angestellt worden wa.re.n, bewe:.sen, da.B tatsachl:.ch eine

ff‘zulasswe Natriummenge bei o 0, 1% angenammcm werden mue..

r.1.
fe

- Di'ektissi-o‘zi-.~;=

'lm"-" '

Dr. Wit t m*a'nn i‘raé‘h nach derﬂ\nwendungamdglioﬁkeit dor gesohil- ,

e derten Methode, insbesondere nach ihror’ Genauigkeit.
" [‘ ) i vn

; R TLr T
:_"‘.'Di'. ~-Hu Ya s D:.e Pho‘bomat rnethode ist b:,sher als die geeigne‘kste

'I’rufmethode hinsichtllch d.er betrie‘bsmﬁBiéen Dauer-
kontrolle. und der verlangten Sohnelligkei'b bef\md.en '
worden.. Dariiber hinaus 1st sie fur Gehaitebestimmm—-
'.gen von wenlgen Zehnt'elprezenten als Prufmethode
fir die u‘t&llohen Bestimmungaverfahren anwendbar-'

Dre Langeos. '])ie Angaben fiber den Auswaschverlauf won’ Natri.um )_
o :kannr—-n durch neine dies’bezﬁgliohen Versuche volléuf
'bestatlgt werden. Beiln Wasohen lb,Bt “sich nit ‘el -
kleinen Mengen Wu.sser ‘die Hauptmgnge Natri.um ent— h
foernen, wenn man nur dafiir Sorge getrdgen hat, - da.B
dle- Mutterlauge xmitgehend abgepreetl war." 'Der Yor=
bleibende Rest an Natiium ist ‘aber selbst durch v'..\
'grdBere Wa.schwassermangen ka.um mehr wesentlfich za
'-erm.edrigen. Bine Vc.minderung des Na.triumgehal‘bes _
’tri’ct erst mib dor Zoit oder 'bei Modlfik.aticmsweoheel
des Hydra.tcs ein and- dies darf demn wohl als. Adsorp-
tibnsruckgang angesehen werden. o

1



Dro Hulasts’ bie: expern.mentellen Befund.e sind. die gleichen wie
in Leuna, Das Absinken des Natriumgehaltes iu
Hyd.roxyd geht hinsioktlieh: seiner ‘Abhingigke g '_in- .

den angewandten Wascl’mvassermengen f&st konfom mi‘t;‘,
'dem Verdunnungsgesetz. ST ' e e

. . R . .
. . . : N PR .
1 . )

Dr. von Finers

) Wie steht es mlt zwelwertigen Ionen, die :Lm A.ua- .
g:ta.usch in 4

Hydrate und. den K(mta.kt gelangen k&men "’

fonon’ :sind d;urohweg als Konta.kts’ifﬁe

- Dir.Dre He'rold ﬁbgsfrggftét‘f&iés'e‘:ifi’ps_:.ont’ und sohrénkt sie -eing'”

| - /..

sacne, da.B es bis heute-nioht m&gl:.oh ist, sie in hoohaktiVer .E‘orm reprcduz:ber—
" bar herzustellen. Es w:lrd ein neves Fa]_‘!un\,sverfahren besohrie’ben, da. i@

' reproduzierbare Herstelltmg' der Aktivt *nerd.e ermogl:.oht und se:r,ne Brauoh‘barkeit
' durch Za.hlen belegt. I)iesem Verfahren liegt dér Gedanke zug:nmd.e, daB c}uréh
rabuhe, vollkommene Misohung der 'Fallungslosungen eine Amega.tion d.er prima.r
. en‘tstehenden Hydrox#dkip‘ﬁne in’ einer homogem,n Losu.ng und. da.her gleichmb.ﬁig er-_
s 1gt- E‘mhgies zu’ errelchen,ist “ed erforderllch, ale Fb,llung a.uf engstem Ra@ :
in de:p i [else vorzu.nehmen, daB die F._Lllu.ngsprcdukte ‘mit. den Imsga.ngslcsungen
' S T mmen” Kehnen,. Bing Appa,ra.tur, die diesen Anspruchen(
‘—-»M:z.sehd-aeév— gefunden¢ Es ergibt aioh, . ;'i"~
daB b diesér Fﬁllungswéise sowoh" das PH.alﬂ ‘auch: dié Natriumhydrat-xonzen """
tration 'bei der Fallung., 'tr\_vom Ei l’uB a.uf die. katalytiache Aktivitat d.ea

enty t«mden,en, Hydroigdes 186. {hor den’ ElnfluB von Ddsonkenstruktn.on, D\lr°h"",

ey




- 163002623

fluﬁgeschwindigkeit, ‘l'empera.tur, Konzentratian u,‘si»v". . sizid‘, noch fe: éuéh’e.. im
. Gange._' ‘ LT

.Diskussion.
"Drs Lan g 9.:.-"3' ‘_Ob dle Schwier:.gke:.t der*xeprodnzierbarkeit von :
” Aktivionorde in ‘hochaktivér Form durch’ die Einwira'-
kung‘von' sauren und a.lkalischen Sohlieren o.A. or-’ .
- klart werden kann, erscheint fragl:.oh, denn d.ie ‘Rifh
rung und Durchm:.schung bei: &en nlchtkontinu:.erlichen
, F&llweisen ist sehr :mtqnsiv. 'Vor allem sollten s:.ch
dooh auch g:réBere Schwa.nk'ungen ~b’ei der pB—Meseung
- .‘ergeben; dies 1st*1aber nicht der Fa.ll.

Dir, Frs He r 0l 4d :_"Das kbnnte an der Tragheit aer Elektrode 1iegen, dieﬂf
E 'derlel Effekte verdeck‘t.. T

{
l

" Dr, L a nge.s o ) 'D;es wire mogllch. ﬁber die vTragheit der mn uns zur
i | Mes sung angewandtan Sb—Elektrqd.e ist m.ch.ts \'beke.rmt S
».Andererseitmdari'}man die mo :‘nm'Wﬁk\mgWeis' _
seurer und alkaliscﬁer Sohlieren 4n .dex. Beai.nfluseung _f
_der Te:.lchengrcsBe ‘auch nich‘b uberschatzen.’

'Derg\'ﬂ’mpt- _
"unterschn.ed gegen die diakontinuierl:l.ohe Methode be-
.steht wohl darin, daf bei en.ner konsf.anten Konzen- pe
. tration 'an Al o0 /1, die ziemlioh hoch ist, gefallt
' wird. Unerklarldch bleibt a.'ber daa Auftreten von
'Bayerit in der R;E, zuma.l aus unserem Vcrsuch hervor—
. geht, da8 hohere Konzentrationen wohl d:i.e Teil.ohen- o
- gréBe beeinfluBt, nicht aber bei den pH-Werten zwi-'
gchen. 6.5 und 8 5 einen Modifika.tionsweohsel von~ i
~Bhmit nach I a,yerit bedingt oder, erleichtert. Es ist
-?a.nzunelfunen, das irgendwie na.ch der Fallung eine’ Alte-—
rung eingc,treten :l,st._ o ' "; Y . l;_;\i
lbi.. “Hula f";” R {f_l" E:!.ne Erklarung fur diesen Modifikationswecheelz ka.nnﬁl

nioht exrbracht werden.a M&h darf na.ch de Befunden der

SELA
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"rontgenographlschen Untersuchung immer nur von

.Gemlschen ‘der Modifikatlonen éprechen, 1n denen"

damn die angefuhrte uberwiegend vorhanden ist. EB
kommt im ubrlgen, wie. die on

blick auf die Aktivltatééarn OBt awt die Modifim

katlon an.

Man muBte vlelmehr annehmen, daB andere Eiganr
schaften, wie z.Bp die Teilchengroﬁe durch dieees
Verfahren besonders beeinfluﬂt wurden.. .

- - PR . - . . .

|

Uhtersuchungen uber mogliche Zusammenhange diéser
Art slnd vorgegehen. 5

Wie;;ﬁtaaassgsfagl Produkt weiter verarbeitet.
worden ?. ' -

Die, Nlederschlags den dann duroh Dekantation

gerein g,, was«kiﬁ 1n 1angen Zwischenrhumen vor
sich’ glng. L '

Dann. 1legt hlér vielleicht dle Erklérung fiiz don
MO(&.'L.fika +1. nng 'E’thel.
. N

Vlellelcht splelt die Fallungstemperatur hier%ei
b
ein9-301¥§ nnadle Reaktionswarme mfiﬁﬁ

A . . -

.Das wurde in Einklang stehen mit Befunden von

V. Kahlsohutter und Mitarbeitern, wonaoh aus
Alkallalumlnat bei hdherer Temperatur und langh
gailer Abschel@ung sofort Hydrargllllt, bei sohnél—
lerer Abscheidung in der'Kalte sofort 3ayer1t

~tha1ten wer%en kann» Dies ‘Problén der Alterung

und - -des Uﬁersprlngens von Modifikationsstufen muﬁ

- aber noch einheutag gekldrt werden, da,_wie aus
allen Befunden b:%her hervorzufeben sohqint, :
' neben aerxw>11chengroeq auch” dlequdifikation' '
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fir: Akt1v1tatsfragen doch eine erhebllche
Rolle spielt.vu

Dle angefuhrte Fallungsmethode wira "seit langerer
‘Zeit bei der Fallung von ZlnkAWolframaten und bei
der Herstellung von Molybdinrot angewandt. Hier- '
bei konnte auch festgestellt Werden, daBl -die er—.
haltenen Nlederschlage sehr gut auswaschbar waren

und die Repro&uz1erbarkeit eine sehr brauchbare
War »

verweist ‘auf glelche Pillungsverranren in*der
Pigmentindustrle,; TTTT
stellt die Teilchengrdﬁenhestimmung ale unbe—.
~aingt &rfor

\rderllch herausu
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"II‘rveiformungﬁder Tonerds.
4 ) Dr. Hi 11 >3 ’: In Leuna beSChrittene W o P )
o .
- Alumj-niumoxy d. . .“.ﬂ;_z.“é'.._.__verformung Vo_p._ -

Tone de mi+tels Pillenpressen zZu verformen ist schwierlg. In. Leuna Wurde ,
die EléenSChaf* von peptisiertem Tonerdehydrat, bei der Trocknung zZu. harten
horpenn zu erstarren, benutzt, um neue‘wege zu . beschreiten, ‘die - inshesendere
kugellge Tonerdeformlinge ergaben. ‘In’ Dragee-Trommeln wurden ‘aus Tonerde—‘ e
'_pulver unter Zugabe von. verdunnten Sduren oder Tonerdesolen kugeliga\Form—
_11nge hergestellt, oder aus plastlscher Masse bestehende Stxangpreﬁlinge wur-
_maschlnen, Rillenmalzen und andere’ Sonderkonstruktionen nlcht den gewunschten
Erf~-lg brachten, wurde die Rollmascglne der Firma Franke, Leipzig, zur Erzeup':
gung von Kugeln eingesetzt. Dazu war es notig, plastlsche Massen Zu.- bekommen,
die aucn in Duplex—Khetern der Firma Werner &<Pfleiderer aus felngemahlenem
Tonerdeoxyd und Oxydhydraten unter Zugabe von-etwas Salpetersaure und anderen
- Komponenten herge'tellt Werden konnten.’Mlttels Sohneckenyressen wurden Strengéi
erzeugt die in dexr “Rollmaschine zu Kugeln yverformt’ wurdeno'Wichtlg filr die
_Herstellung der Massen und auch der Harte der Endprodukte ist dle Mahlfeinheitﬁ
—dor Ausgangsmateriallen.-(Vergleloh mit Zement bezw. Betonﬁ 2

’
)

Notwendige Slebanalyse. : ‘ ' _ .

10 % kleiner als 16 900 Masch. /cm
eo—es % Xkleiner als 10 000 Magch /om ‘
10-.5 % kleiner als -,4 900 Maach./cm ‘

3 . - . .

'Auch bei. der Verformnng von Aktxvtonerde fur die AT 244-Kbntakte’und.bei der ----- )
‘Drzeugung wvon harten'Wurfeln aus Aktivtonerde 1$t dlese Feznheit zu beachten.
Heute gellngt es, Aktivtonerde: Tund reaktionsfahlge Tonerdegemisohe in Kugeln

_au verformenu Nachdem selt Jahren d1 M‘lastischen Massen durdh teilwelse
Pep*isatlon gps Tonerdehydratsygqyonné;g.-

’eingemahlene Aktivtonerde duf;h:Zugabe'i

gt

&en, ist es neuerdlngs gelungén,"

. mechanlsch hergestellten kolloiden
buspensionen 1n Masaen Zu. uberfuhren, dle ebenﬁalls naoch' Verarbeltung und :
“Glihung mit denselben Maschlnen auﬁerordentllch harte und abriebfeete Formp

linge -exgeben. o
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r« Ligrnge ¢
f.Dr.Dréxij‘) | Uber verfc’m‘mg yon T°n°r‘1° in der Stamresse-

P

Dle L:fahrungen hin81chtllch der Anwendung der Strangpresse, uber die Hor
Dre Hill berichtet hat, entsprechen durchaﬁs den erahrungen, die . auch’ hier
in Onlau seit liéngerer Zeit gemaoht warden, Dle Strangpresse ist leider’ zur
MCChan1S*erung der umﬂtandlichen'verformnng vor' Hand nicht anwendbar, da die

atalytlsche.Aktivitat der Trﬁger unﬁ Kontakte durch Vorhehandlung in der
Stranppresse erhebllch verschlechtert wird.

\:D.ié_kus.';_.'_s tone.

‘ DTa Lange ﬁber dle Strangpresse dle Fragg} waru
; eine Verformung der plastlaehenfTonerde~2u Kuge-

Mﬁgllohkeiten'v*rhanden sind.:mAjj;»\b

Dr. Lanwege, us Dr. H :L 11 betonen, daB die lcata.'l.y’tischen Eigensohaften
- ‘ eines Katalysatcrs bei der meohanisohen v9r£0muu§f
" erheblich le:.den, d.a.B z.B. der. Anilinwnkt bei
fdleser Herateilung bis auf +3 steigt.

A1

3) Do -§ o:n rad:s. Oppauer_Arbeiten zur Herstellung von Kggplkontaktentu
. '—"" . . ’,‘. o auf Al —Easis. ) - v“’

l
1

. . «,_‘
\ .

" . o
Chrumtcnurdepaste mit 0ppauer RT laBt 81ch gut auf Frankonia—Mhschinen
zu, Kugeln verformon. Bel einer Tonerdepaste stdrte zunachsﬁ die. .s'eifige -

i

Boschaffenhelit. Die vgrwen&ung von Aluminlumnitrat als Pepmisationsmittel .
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e?gibj;_ ei_;xe ges_ohmeid‘iger g\it verfonﬁ'barevPé:stev.

versuche, Tonerde auf. K:.lia,npressen :!.n angenaherte Kugelfom zu preésen,
fuhrten exrst dann zu einem 'befr:.edigenden Ergebnia, ala das lastige Kle'ben de!'
Tonerde an den Stempeln und Matrizen durch Bestreuung mit Almniniumse:.fe 'be-
seitigt wurde . Es wurde bei der Firma Kilian- eine grébére Menge (250 thar)
selfenfcrmlger Tenerdekontakt hergestellt und :Ln Oppau mit Cmmverbin&mgen'

. getra.nkt. Der Kontakt ga.b im Leunaer Vereuchsafen befriedigendé Resﬁl : ‘bé
3 - besiliglich Umsa.tz und Schleusbarke:.t. A

B .'Dlskusaion.
- ————

"‘-rn'e_ rs - I)ie von Dr, Conrad. érw.ahnte Kaolin-—Be:.mengtmg zu

Tonerdekatalysatoren 181; fur d.as DH])-N erfa.hren n:l.ch‘b
brauoh‘ba.r. ' ‘

r.: Comn ¥ '- ' ')er Ka.olinzusatz erfolgt nur zZur Erhdh\mg der meoha.- g
:aischen E:x.genschaften. )

Dr,, von F inerT beton:t, daB aus Oppa.uer Tonem ‘gine Herstellung 'van :
Plllen nlcht mogl;.oh ist. ‘

Dr. C o n ad Weist darauf’ hm, daB bei der Herstellung von: Pillen;

*eina Be:.mengtmg wenlger Pmen.ta Alv.miniumstoarat “ron’
groBe:r Bedeutung is*b. '

"Dr.g An .t h o 8- fragt, eb Pillen von 15 mm. ﬂ a.uf dieae Weise nooh
- hergestellt werden.: kénnen. -
- _ .

BTN

DrvGomrads Iat wglich
‘,’Dx".l:r"%vgn Piner erwahnt nochmals dle Schwierigkeiten, .besonders d:.e 'ba:l.
ST b der AbltSsung der pi_llen aus« der Prerorm entstehen-
Dr. G r~1 mom fragt nach‘der MethOde d“’ Einstreuens der Formen bai
T ‘der lelef

K L . .:A',_. I Lo
Dr' ; vow» _CT:_)'\.'E d, schildert d.ie 1n OPpau_“angewandte Methode-

iy
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;II; _Priifung der anetde. '
1) dro He »b s £t 3 Beobachtuggen bei der. rdntggnogr_aghischen

Untersuchung on Tonerd.ekontakten. Y

Verschledene aktive Tonerden lassen bei der rontgenngra,phischen Untersuchung -
keinerlpl Unterschiede erkennen, glen.chgultig ob es sich um kreiaige oder'

porzellanartlge Produkte handelt, ob d.leselben hrauchbare oder unwirksame

. Kontakte ergeben. Stets wird das Dlagramm des 'Y- —111203 erhalten, olme daB

Be:unengu.ngen ﬂder Unterschiede der Ten.lchengroﬂe odexr Gittersto:nméen m er-
kennen waren. Der Umstand, daB a.‘ber da.s Vorprodukt, na.mllch die:

fah:.ge Tonerde bei 'der RBntgemmtersuch\mg bald als re:Lner Bohm:Lﬁ*' ;fbald a.ls

solcher m:x.t kleineren oder groBeren Anteilen an Ba.yer:.'b gefunden wird und ein'-,.

—AT gunst:.g 1st, gab Veranlassung dazu, die Umwa.ndlung won, Bb’hmit rund Ba.yer:l.t -

[
(und zur Erganzung auch von Hydra.rgn.llit) in \’Y -Al O réntgenograp)\dsoh zu
vc,rfolgena L

,,‘J‘,‘ s TN

Proben der genénnten«Substanzen wurd.eni‘jewei""' ‘eine und.e in Stiokstoffstmm ;

a”.uf eine bestimmte Tempera.'bur erhltzt E ';‘—E,l‘_‘_a\ﬁnnﬁa.von De’bye—-A.u:Ena.hmen nerge— . -
stellt. Es ze:x.gte sich, da.B Bohm:.

ei. 4000‘ ‘die ersten Spuren d.er Umwa.nﬂ.lung T
zeigt und daB bei 450 alles Ain ‘Y-A1203 umgewandelt wars Bei Bayerit beginx;t

9/ bl

die Umwa.ndlung schon u.nterhalb 300 und 1st bei 400° volletand ’ wahrend

o

Hydra.rgillit beil 250 bereits dle,ersten Vera.nderungen zeigt, aber: erst
oberhalb 500 , alles als y—A1203 vérliegt. Dn.e Teilchengroﬂen der. Umwand— |
lungSPr"dukte 8ind. verschiedsn- Bﬁhmit 11¢=ferte ein Y -—A1203 mit Teilchen v°n;;
27 R, :Baye:r.::.t ein solches mit 'l‘eilchen von 44 Cl; (fur das Produkt ‘aus Hyd.ra.::«-
agillit lag der Wert zwischen diesen belden, bei 23 1), Dieser Befund WaT umso
erstaamllcher, a.Is .b.'l' ‘diese’ Untersch:.ede in der Teilchengrlsae nicht zeigt, "
glclohgultig ob. sie. a.us ' peinem. Bohmit oder aus e:mer RT, welche Ba.yerrb en-h-
halt, cntstanden wars Es “wurden deshalb Mischungen vo:n T;{x}zos a,us Bbhmi.t
uné. aus B‘a.yerj;b guf ihre Tellchengrbee hin~ rbntgenographisch unterSucht und
- es ergan gichs bis zu einem Md«sc‘mmgsverhaltnls 'be:l.der von etwa. 1:1 zeigben
/ dle Mischxmgenlprakt:_sch die Te:.lchengrﬁﬂe ‘der kle:lneren Komponente, -erst .
be«i hoherem Anteil des gr’iBe:ren Buutand.teiles stelgt die Te:.lchengrdﬁe merk-
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Bine Erklarung fur diese Erscheinung kany nioht gegeben werden, 68 muB nur
i d.a.rauf heow

wgewiesen werden, daB, wie diese Untersuchung zelgt, dle rontgeno*‘
igraph:.schu, Tgllchengroﬁenbestlmmung bel Mlschnng von feinen un&fgroben Telﬂ—f
“ohen nicht unter allen Unsténden, einen Mittelwert liefert. Bs ist also anzu-
nehmen,. daB aus Bayerit enthaltenden Vorprodukt enﬁstandene AT ein Gemlsoh :
}nusifelnenxund groben 'Y--A1203 Teiléhen. darstellt und daB den letzteren einé
“"beso: Rolle 'be:L der kb.‘halytischen Wi.rksamkelt zufallt.

Diskussion&

Dr. IB 5ber - . zeigt Elektronenbeugungsaufnahmen und Rontgendlagramme

‘ . i ;von getemperten Tonerdeprﬂbenk_Gemelnsam mlt den'Rontgenp f?
aufnahmen erglbt d?ﬂ Untersuchuﬁé durohJElektrﬁnenntranlen
guten -mfschluB ubor den .A.ufba,u und dﬂ." Art id; B Alnminﬁzm—
.oxyds,jf i%ﬁyx R ’ k )

fb¥s”félé“t~é T 8 erwahnt daB dle Rontgenlnterferenzen den.Aufbau des ge— _
e . samten Tonerdetragers Wiedergeben und daB zur Untersuohung
der Oberflachenbeschaffenheit Elektrunen ugungpauﬂnahmsn

e T

herangezogen werden' konnen. suf -diese We geA ﬁgr‘m

suchungen der Umwandlung der Oberflachenheschaffenheit
moglloh,v . ‘ o o e

I ) ' i Ceh ['.' A
o R T

Dr ! R & b‘e«r" hat Tonerdefallungpn erhalten, die nach Rdntganunteruu-f
L .
o ' - chungen fir amorph anzusprcchen sind, gemaB Elektronen-

T-_u“;~5 e .u ~ bgugungsahfnahmen Jedoch nloht strukturlos 31ndﬂ»"

: 5r | o.£¥¥ o ;T HE sohlldert vg“schmedene untersohledliche Iin;enrelohe und
o linlenarme Bayerit—Strukturen der Tonerﬂebetriebsfallungen.
Die Bayerlt-haltig waren, zelgten stets das 1inienarmeTg

. (qut gendiagramms:-
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2) Dr 3 Untersuuh
PIREAT ] - Untersuch g von Akt:.v—'.l‘orierde nach der
e 4& | . v Ha.hnschen Eman:.ermgtho&e.

P
- ¥ .
£

' 1\‘}8' warden an AT gla.aig (Sto) und lcreid.a.g (I{d.u) mittels der Hahnschen Emanier-,

methodc die inneren O’berflachen bestlmmt Es ergab sich, daB cliese 'bei ‘beiden -
Kontakten fast gleich sind.,

-’1) daB ein gu.tes Auswa.s%hen wicht:.g/ ist fur dle Aus'bildung der inneren Ober—
flaohe,

‘,'-\ -

2) daB schlecht gewaschene AT schncller sa.mmelkristalliert,

3)\ daB d.ic AT oberhal‘b 700 ohne scharfen Umwandlungspxmkj: vom ‘Y—Gitter au:f

- d.z_a,s OC—Gitter zuea.mmens:.ntern.

-

$E

Durop:.um—Atom austdbens- Dazu W:er da.s

I
Y

,}Fluereszenz angeregt und. die erze;v.igte B aior S y
| \ogr@phisch’ id’.enhschen Msz() \rersohie..

Lyl
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3)»3?.:'A:?‘ria hameziks 22x_&¥o~chemische Untersuchgggsmgﬁgggen
S - S ' o © fix- AktIV-Tonerde.

Die Aufgadbe, die dem Analyt.Labor.Op. gestellt wurde, lst die Kennzelchnnng
der Tonerde durch Phy81kalisch-chemlsche Analysenwerte. Statistlsche Auswer—

tung der Ergebnisse 3011 spater ermogllohcn, aus dem einen oder anderen dieeer

Kennwertc auch die Brauchbarkeit der T“nerden fur dpn bestimmten Zweck zu
schlloBen., '

—
]
S

Yon dén in verschiedenen Rlchtungen durchgefuhrten.Arbeit@n‘wurden 2 Verfahren'
1n dem Beferat bqhandelt:rbme Bestimmung des Porenvolumens als Beispiel fdru
eine auch ‘be‘t;:r::m;’bsxna.&‘~

usfuhrbare Bestimmung und die anendung

dlalyso als Bezsplol fur”elﬁe Labormethode, die Einbllck in deﬁg_

: vf«\_.

Toncrden geben soll. DleuBestimmung des Porenvolumens gibt AufschluB uber den

Grobbau der Tonerden. Man benotigt hierzu die pyknometrlsche Bestimmung der .
"wahren“ chhte, Z.B-ﬂmlt Bcnzol oder’ Wasser als Pyknometerfluss1gkeit und der
¥"schuinbarun" chhte mit Queck81lber als Pyknometerflusslgkélﬁ.‘Wéhrcnd~Benzol'
ioder\Wasser auchidie feinsten Poren erfullcn, drlngt Hg nur-in. die ganz1

\Poren ein. Durch elnfache Rechnung erlttelt man aué den belden Werten das/

fVolumen der feinen Poren und gibt: 8 %n Prozenten des Gesamtvolumens an. In

den untersuchten AT-Proben schwankt das Porenvolumen zwischen-45 und 70|pa;'

i
“T mlt wenlger als 58 % Porernvolumen 1st im allgem01nen poraelldnsrtig, mit mehr

-

als 60 % wusgesproohen kre:n.d.:.g

~3Pparatur} Dle zylindrisohen Khmmern °1nd &urdh Membranen (Pergament oder

Cells phan) voneinander getrennt, Dle Mitte]kammer enthalt die zu dialysierende
:Substanz in‘wassriger uufschlammung, die beiden auBeren enthalten Je eine
Elektr- de. und werden dauernd oder in'bcstimmten Zeltabstanden mit destilller-
tcm'WaSSgr durchsphlt. Wahrend dle Tonerde die Poren der Membranen nicht.
passieren kann, ‘wandérn ihrehsvcglichen Nebenbestandtelle (1nsbesondere Na,

4, Ca, Mg, N03,180 ). in die Nbbenkammern und Werden entfernto Bei. anendung |

von' Spannungen bis zu 220'Volt kann zo<3, AT 1m'Vcrlauf e1niger Tage quantita-
tiv! von Na'und’ MOy und zum' gréften Teil von Ca, Mg und S0, befreit Werden.
An Stclle dzeser Jonen enthalt das Tonexdegeruat nunmehr H und OHFGerpen, j

,-Domentsprechend 1st das Verhalten der elektroaialys;erten Tonerd?‘e%n ganz
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Z+.Bs bei der Benzoladsorptlon, als das des unbehandeltegrgantakteso,

Die Entfcrnu.ng -dér Jonen aus der Tonerde L,rfolgt niecht gle:.chmg.ﬁig, W a.hrend. Y
“der Nltratgehalt sthy rasch bis O abnimmt und auch dasg Sulfat Sloh kontlnuler-

anderes,

lich, aber v1el langsa.mer verm:.ndert, zelgt die Elektrodialy se de.s Na-Geha.l tes

eine- deutllche, von Probe zu Probe verschledenevPeriodizitht, die vermutlldh
_in verquhlgdener Bindungsart des Na 1hre Ursache hat.

Diskussion.

Dr. Ot to erwihnt, daB dic Feststellung der Lichtbrechung von

B Tcnerdekatalysatoren auch eine Methode zur Untersuchnng

R ihrer Eigenschaften darutell‘b und daB durch sie mogli-—
cherweise eine Vorwcgnahme des Rﬁntgenbefundes gcgeben.,

ist,
A)Dr. Langes  Prifungder A’bsorp ionsfahiggu gg; Aktivitﬁ“t
} o yon Aktiv-Tonerde..
= i . —"uf'&('%;;;:;, ‘I -

Prufungan der Absorptlonsfahlgkeit und " der Akttvitat z.B. bel der
l.WaSSQrdbSpaltung von'akther Tonerde dienen zwei;yerschiedenenVZweifen.
Einmal soll gepruft werden, wie- dle-geweil ga»Tonerde als Adsorbegsvund '
.Katalysator allgedélnmwirkt. ﬁhm+lkderen soll‘ggf Uﬁtgésunhun§¢exgﬁb%n, ob

o Qk
T zwischen: Herstellungsverfahron der Tonerde,,adsorblerender bezw./kathlyti_

scher zoB. wasserabsPaltender'erkung und komblizierter'verlaufenden kata-
lytlschen Reaktionen an dieser Tonerde~z.B. Dehydrierung nnd Hydrierung Ber"
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i R nl, * Lo
z:.ohungom \‘eggehen, die 8. ermdgliohen W\il‘den, die relativ e:.nfachen Untexr—
_sucmmgSVurfaluen, ‘wie ‘-bBOrption bd.er Dehydratisiertmg als Testvorfa,hren

fir die Aktivitdt der 'betreffendcn Téncrde :Eur kompliz;.ertere Rea.ktionen

an ihr \.nzuwenden. Eine allgemelne ’l‘c,stmethode auf Grund d.er L‘berlegungen
ist b:.sher nicht gefunden worden. o S

Es wurdc scdann zuni chst Tonerde in dcr 'Funktion als Adsor‘bens 'besproohen

und zwar im Vc,rgleich zu weit~, mittel- und engporigem K:Leselgel. Vergleicht

man z.B. Gleichgewichts‘belastungen in Abhmgigkeit zum Benzolgehalt emes

. Gnsg,emlsches von e:mer"porzo11a.nartigen"und einer "kreidigen“ AT mit denen _

/wie m:_ttelporlge K:Leselgelea E:Lne t,_x.tsachllch engporige Tonerde ist bn.sher j
nicht 5efunden worden. Ehtsprcchende Lrgebn:.sse werden 'be:.m Vergle:.ch der =
isothermen “'bsorptlon von Wussarda.mpf an Kieselsaure und an a.kti.ver Tonerde, )
sowie- beim Verglelch der Gle:.chgew:.ch{:sbela.st\mg in Abha.ng-lgkeit vom Wasser-
gehalt der Lu.ft be:. verschiedenen Tempera.turen gefunden. ‘

We:l.terhln wurd.e die Dehydratlsi.eru.ng von Iaobutyla,lkohol zu Iso’butylen be- -
~3prochen, wo'bei insbesondere zu bemerken ist, da.B bel gnwendung der sonst

_als guter— Dehydratisiertmgskontakt beka.nnten Tonercle Typ 626 teilweise 4m.
‘Spaltwasser b(btrachtliohe Mengon J.xldehyd, d.ane'ben. Lthet wnd moww
" unumg«.setzter‘ Alkohol gef\mden worden, -wehrend eine nach mdere,m Verfahren
'!'A'hergc.stellte ‘Tonerd.e ('.['yp 967) die¢ Reaktion: gegenuber Typ. 626 deutlich ver- |
r-sch:x.c,d.c,n beelnfluﬁt, insbosomdyre,_%éhn‘man dio Boakkionatomperaturen ‘mit in—
‘Aj'Butra.cht z:Leht. ’ B '

—~ ’ ) / - - .
) Fur diu@ehydratisierw von Isobutylalkoholt

f B), bhangn.,g vo/n er. Kontwktsbrte. P ”:1 K .
Lo AY ) y .

2) Ls ist notwcnd?fg, die ‘lrbfﬂ/ :

B u.m den Hochstumsatz von fsoh_u

.> v r-r a‘iren im S ltWaBSGr zu erha.lfen
: Ant:,ilen an A.lkohol, Ald(.hyd odery ia. 5 o) . .

- X

‘ E
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) Be:. stelgender Temperatur stelgt ‘die Aus’beute_ an. Olefn.nen, Wa'hrend. dez\
Alkohol— und Aldehydgehalt zum Spaltwasser stark a’onimmt.

. Diskussion.

Dr".m..WW',_j.ﬁe,,t 'z e 1. diskutiert dlc Kurven der, Glen.chgemchtsbelas-tmng in

L u‘bha.ngigkelt vom ‘.Be.nzolgeha.lt d.es Trugergases an zwei _
U AT ‘und den Kie.sulgelsorten und - vertritt den Standpunkt,

dal: das porzella.na.rtige Prod.ukt m.oht dem mittelporigen,
sondern dem engporlgen Kleselgel -,-a.hnel‘b.

1.

_ NI

. Dr. 'R a _b' e meint, dafBl die pdrzell'martige Tonerde ‘einem mittel-
: porlgen Kieselgel dhnelt. und regi, an, - dle Absorptions»_

‘Wa:rme von Tonerdekntalysatoren n messen, um d.uroh sie

einen Ruckschluﬁ a.uf ihre Absorptlonawu\lmng 2n haben
(Bewert\mg von Tonerde’ a.ls A‘bsorbens gegenuber K:.eselgel)

- N -
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Zusammens tellung .

ot

der Probleme Aktiv—Tonerde‘und Waaserlolla.che-Tonerde 'betreffend, .

'deren ) Kluru.ng Wa.hrend des Tonerde-Erfahrungsa.usta.usohes vordr:.ngln.ch

' 'ers chei n.nen LT £

ifgbleme .

A." : Alléeme@é e

\\’

1) Deststéllung des Energ:.e:.nha.ltesvvon AT-Tragem durch Bestlmmung

1hrer Losungswumen. : e

Int: a3 dn.fikat;kon des Om'dhydr-a.tee der R‘.I' “sowie. 1hrer Teilehen—= ‘

ie- Eigenscbaften der J:.‘ndpradukte' AT :\md WLT. o o

e 73}

m der
zwim

6) T --°( Umwa.nd.lu.ng 'u.nd. bihre Bee:.nf

W

10) Beeinflussung d.er Aktivitat durch Metanionen. ’/

<y

| 9) ELiluB der Verfahrensschritte be:. et Welterverarbei.‘l;ung voan:‘r,

'ln.sa.tor~n und Mi.ne,ra.lisa.toren.

I

) Oberflachenbeschaffenhelt der AT-Trager :Ln Zuea.mmeuhangbmit‘ der Aktiv:l.
" t#t der AT (Elektronenbeugungs’ elek-branomikxookop. Untewhxmg, Ronts
genuﬂtersuoh\mg, Fluoreszenz——Amlys—e). I A ‘
8) E:Lnflu.B der. Reaktlonspartner bei veraohledenenha.lj’f‘gmﬁah:paa, vy
‘ d:Le Aktivrhat‘_ o o

(Peptisieren, Abmagern, Formen, Harten, Waschen, Aktiva.emen ~
"(

WA e g

| Shend nhang mit der
Dle*Bedeutung der kunt:.nu:.erl:. h a‘ lung__:m Zusa.mme ’

) Reproduzn.erbarkeit der katalytischen’ gensoha.ftén (Einflusse von
cnzentra‘blon, Druck, Dusenkonstrukt}on 2

o : 3 '

e ’.Bastimmmg cle:: D:Lch'te, d.es
7 chaffu.ng ve:n'bin&.licher Meth.qden nr " _
[iptees k$OMtﬁge :)thes an. AT und der Pepr ierbgrkei‘ﬁ anl RT.. ‘: v =

S e(’t 1 bafé' ter n'l‘estma'bhodéﬁ mu'
erb:.ndli,cher a.llg.eme. ner, ~betrie :
2) '%Zfﬁfmigvaer Aktiv:xta;; von-AT+Trigern fm.' ein Ddtwirien— Dehydra.ti-

" sierungs— und - Aromat:i.s:.er\mgsverfahrén., g



-3) uusbau der von- Leu.na angewandten PunktbeWertung beim H‘.E‘-Verfahren

R

2) -

. »A’Vl
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und bel der Dehydrierung sow1e Koordina.tltn m:l.t anderen szferge'b-
nissen. .

C.*_' Spezielle lcatalyt:.sche Probleme.
. \ -
. \>L\»J .

m.nderung der Spaltung bel. A.nwend.ung von. Aluminattonerde und -

;“Verlangerung der Zyklusdauer. sowle Vermehrung der Aktivita.‘b bei
i Auwendung vén Sulfa.ttonerd.e beim DHD-Verfahren.

Kohlens toffabs cheidung beim Dehydrieren von ~Butan zut Butylen und
56

ihre Beeinflussung durch Zu;_;‘ tze. bezw. durch Verschieden gefallte
Tcnerden. D T R .

(Rienitz)

vt

A .J Lf(){jz .

m G. Wlatzel |

.





