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Orientierende Verauohe iber den mgthaniaierungs-
S kontakt. ' _

X))

Vg(coz. o, Hz, CH4) verfolgto_

In-der Kbntaktfabrlk Op 97 ‘wird ein zur co-methanisierung dienen-
der Methanisierungskontakt (BS-Kontakt: etwa 24 % Ni, 12 % Mg,
- 28 % CO02) hergestellt. Es sollte eine geeignete Iriifmethode die- :
ses Kontaktes ausgearbeite: sowie eine Reihe’ prektisch wichtiger .
“Fragen (BEinfluB8 von Vorbzhandlung, Temperatur,"Freﬁastoffen;**f*?
CO-belastung usw.) gakléirt werden.,
ie Versuche wurden . in den c¢ahren 1938—41 ‘mit’ den verachiedensten:
_Labor- und Betriebs-BS-Kontakten (Korngrbge 2-5 mm; 40-100 com
Kontakt=in—Porzellanrohr v.—25-mm Weite), die zundchst etwas sul-!
fathaltig, spiter aber wegen des. ungunetigen Einfluases von S -
—-sulfatfrei hergestellt waren, ausgefilhrt. e
' Das durch Mischen von Wasserstoff und CO (aus- Flaschen) harge-‘u
stellte zu methanisierende Mischgida {126 1/Std.) bestand aus ' -
‘95 % H2 und 5 % CO. Es wurde zunachst ungereinigt, s titer jedoch,
‘als sich der im Wasserstoff worhandene organische S (0,1-1. mgr/cdnj
als schidlich erwies, mlttelo Gaereinignngsmasse und nitrierter‘\i
M-Kohle entechwefelt. : b
__Die_ENormalfahrwe1sa£_besiandﬂdarin,_daﬁ_der_xbnxakx_zunachst im ;
Wasserstoffstrome (120 1/8td.) auf 400°C angeheizt und - 4 -‘Std.bei
- 4009 mit H2 behandelt, darn n~ch Einstell einer Versuchstempe--
- r*atur von 350°C' nach Zumiaohen von CO ( 6 1/Std.) mit dem so her=:
—gestellten Mischgas bei 350¢ gefahren wurdeq:Daa Auanas dar'ﬁe—'ﬁf
‘thanisierung bei den einzelnen Versuchen wurde gasanalgtisch ’

_ ) \

|II )

. § a) pringen dea Kbntakte“\

!

“j!nicht wesentlich hnderto;<~~

Exgebniaaeffi}MTT“,‘7M'fv B A e

i wird der Kontakt 1angaa lm Misohgasatrom anfgehelzt. aowtri.u

. 'bei . nocg relativ niedrlger Temperatur - etwa im Gebiet von 180-

bis 220°C - plﬁtzlich eina. mehr ‘oder wenkger starke’ Iemperatur-,
- rerhthung (oft bis._iiber 400° C) ein-vdar ontakt ‘soringt an und
‘ "methanisiert"™ unter/gleichzeitiger Wasserbildung . Wird hierbei
eine Uberhitzung des Kontaktes vermieden (voribergehendes Ab- =~
gwschaltenwdez~e1eLtr@mOfenneizuna;;nndﬁainQQXQranohatemperaturwvon*
3509C eingeatellt, Bo, lEB8%t si .oh - oine vﬁlligo methaniaiarung des o
' gaa_an21elenn~~~ i

'fBeim.Atheizen des .Kontaktes im Waeserstcrfstrom tritt dan’ An-

- springem -erst einF wenn CO zugefihrt wird. Durch voreichtige za;‘
..gabe des CO 'und gleichzeitige: Reduzierung der ' Ofenheizung kann
- man erreichen,_daB die’ Kontakttemperatur aich beim “Anppringen"J

."Y
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Der gzune Friechikontakt besitzt naoh dem Versuch ‘eine hellgraue»
‘Farbe und igtinfoige seiner C0p-abgabe beim Anheizen, um etwa 30—
- 40 % seines Vol. ‘gesintert. Din Zerfall wurde niocht bcobaohtet°

5) Schwefelempfindlichkeit. . : ) ; . -

Anorganos (H2S) erweist sioch in dem untersuchten Temperaturbereich
bereits in sehr geringer lienge als ein starkes Xontaktgift. Es -
wirkt um so rasciner; in Je stirkerer Konzentration es im Mdischgase
vorhanden ist. Dexr S'wird nierbei vom Kontakt unter Sulfiabildung
~{s") zau.u?gmrxommen.=

‘——.—-...—_————-—-—---—»»-—---—..-—.‘——_—- ———-s..-—-.——-—-—-.—-————-—- P G e Gue W San Mg T SR e e =

: “Vers.i S - Gehalt imi . Vergiftung %-Gehalt d.Kontak-
' N ; <) ‘*Mlscngay“ ? (5 % CO im Ab-{ tes nach ‘d.Versuch
: >, oG | Vol } mgr/cbm| gas)nach Be- | ~ an
i z b ! . triebs-Stdn., i =~ Ni ! . ign
i . 350_5,0900025,7"8372ffT757?95u, i 48,2 1. 0,9 -
: T 350770,01257 163 55 48,2 i 5,2

1 350 | 0,025 | 330 : 45 i 4T4 ¢ - Tei
: i 350 : 0,05 ’660 g 15 '”i 4691.;~ 11,8
:.rs——‘.-——-{- ______ 5........_-._...‘_ ———————— e e e :.—..‘.‘..--'.-—L—"..—...,-,-—..;‘.-..'.»_

iﬁﬂch der 4m Waaserstof‘ vorhandene org. SQhwefel (0,1—1 mgn/cbm)
verursacht im Dauerversuch eine langsam zunehmende Vergifttung des
Kontaktes. Das Alschgas wuvde daher,—wie bereits'erwéhnt, ent—”- :
scnwefelt» ' - s

‘ulpe bvei tieferer Temparatur \zaB°350°c) duroh HgS*hervorgerufene’
Kontaktvergiftung kann durch Anwéndung einer hiheren Fahrtempera-
tur (z.B. 600°9C) wieder ausgeglichen, d.h: eine v8llige Methani-
~sierung bei dieser Temperazur wieder erreicht werden (Vers.67,68 -
e 0‘01"%—st—im—ﬁischgas) ~“Auch eine; bei hSherer Temperatur ,
(Vers.69 —~- 600°C 0,01 % Egs) durchgefiihrte Vergiftung geht bei
derselben Temperétur wieder iangsam zuriick, sobald die HgS-Zugabe
abgestellt wird., Der vom Kontakt aufgenommene S wird hierbei =
- wenigstens teilweimse -~ wieder ale HoS abgegeben. Bei Riickkehr
apf die tiefere Temperatur. (356—0) tritt - die_Kontaktschadigung
w1eder in Ersohg;nung,,der frihere gute Umsatz -des CO wird- nicht
mehr ‘erreicht (Vers. 67 --- wieder 4 % CO im Abgas). Erschwerend-.
“fiir-eine- Eptechwefeluxgsbehandlung “bei Hoherer Temperatur ist al-"
lerdings die TatsacHe, daB Serxr Kontakt bei hBherer Temperatur nur’
be-renzt haltbar isth urd zu einem. Zerfall neigt (vgl Temperatur-,
empflndllchkeit)oF~ :

Eln oulfatgehalt des hontakﬁes}‘berruhrend von der Verwendung von -
N1504 als Adsgangsm&terlal fir die Kontektherstellung, -erweist sich
in' der angewandten- geringen Menge-als unschédlich. 8o lief z.B.ein
, sulfatnaltlger Kontakt (Vers. - 52 ~i~ 0,85 % N32504, 350° u. 50000)
75 Tage lang o.ne Nachlassen seiner Aktivitat.‘uine teilweiee Um-
waﬁdlung das oulfat—s im. Sulfid-sS wurde am Kontakt featgestellt_,
“(Bach a.Vérs, 0,18 % NapS04 + 0,19 % S“)o' '

Diesexbere¢ts auoh bul Lriheren Ve

\
1\-‘ :

_des Sulfat-9 em Kontikt in Sulfid-S;' die nieht ‘niher untereuoht
wurde,\l&ﬂt das Aufti'eten einer Kontaktsohadigung bei starkerer 4
Ahreicherung des Suliid-S auf dem Koptakt\als ‘durcheus mdglich ér-
*soheinenn'Vorsichtsh‘lber wurde daher die- betriebam&Bigelxontakt—.~
herstellung auf Wl—nﬂ%fatbasis umgestelltﬁw,” g o
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-Binige sulfathaltige Kontakte, duxch Umfidllen sulfatfrei herge- ~
stellt, liefen durchweg gut (Vers. 39 - 350°C, 120 Tage Laufzeit
ohne  AktivitdtsnachlaB8). T I s e
Eine geringe ErhBhung dexr @iftfestigkeit des Kontaktes gegen
.Schwefel 1lie sich durch Zusatz von 3 % Chromoxyd (Vers.62) bezws
3 % Wolframoxyd. (Vers.6l) erreichen; nach Zusatz grtBerer HoS—~
Mengen trat jedoch auch hier ein rasches Nachlassen der Methani- -
- 'slerung ein, sodaB auch diese Kontakte fir einen Dauerbetriedb ,
‘nicht geeignet waren. Weltere. Versuche zur Herstellung giftfester
Kontakte wurden nicht  ausgefiihrt. B, . e

PP ——

¢) Temperaturempfindlichkeit. *

— Eine praktisch vbllige Methanisierung—des CO im Mischgas konnte .-
- stets im Temperaturgebiet von etwa 220 bis 600° erzielt werden.,

So lief"z.B. ein Kontakt (Vers.58) 67 Tage lang bei 600°C, ein an-
derer Kontakt (Vers.46) 69 Tage lang bei 350° +_32vTa§e bei 5000
+ 33 Tage bei 550° + 8 Tage "bei 6007 + 5 .Tage bei 6500, im ganzen _
~also rund -5 Monate, ohne Nachlassen der Methanisierung. . =
Bel hSherer Temperatur z.B. 70090 wurde (Vers.63) ein geringer Ak--
tivitétsabfall beobachtet: bei anderen Versuchen traten bel hdhe-
ren Temperaturen Stdrungen durch Zerfall des Kontektes ein. So - .
-~ .. - muBte z.,B. der—obemrerw ' EAKXXX .Versuch 46 nach 5 monatl.
+)fiir Versu-Llaufzeit abgestellt werden, weil durch Zerfall des Kontaktes der
che im Labofpfen verstopft war. Die Versuche weimen darauf hin,. da8*im Dauer-
maB8stabe - Pe€lrigb eine obere Temperatur von 6009cAnichtvﬁberschritten-wsrdeng

~ soll. “Lokale Uberhitzung.des Kontaktes ist.. su. varmeiden. Fir die
Praxis ergibt sich hieraus die Forderung-einer guten Warmeabfuhr..

__Eine vorﬁbgggghende'Durchfﬁhrhng der MethanisiergngﬂimmBerpiqne
"der ‘Anspringtemperatur (180-2209C) hat, solange sie nur wenige

- Stunden dauert, keine nachteilige Folgen auf die Methanisierung
“(Vers., 63, 66).. Bei ldngerem Verweilen im Bereiche der Anspring-

- temperatur tritt _jedoch nach kurzer Zeilt ein vdlliges Versagen
des Kontaktes ein. Dieses Versagen verschwindet Jedoch wieder,
~wenn der Kontakt anschliéﬂéndibei-hﬁherereTemperatur,gZyB;~3509TVV
gefahren wird. Bei Rilckkehr in das tiefere Temperaturgebiet tritt
das Versagen des Kontaktes erneuat ein. Dieser Rlffekt 148t sich. .
wiederholen (Vers. 65, 66, 67). Die Tatssche dieser in zahlrei~
“chen:Vereuchen;hgphaﬁhtﬁjeﬂ:kktivitétaénderung_@1§BtﬁSichfduroh;+f
die Annahme erkliren, daB in dem kritischen Tenperaturbereich aus.
CO + H2 Nebenprodukte entstehen, die die Kontaktoberfliche' ver- -
schmieren und w=ie.fir die Methanisierung unbrauchbar machen; die
‘aber bei htherer Temperatur, d.h. oberhaldb des krit.Temperatur-
bereiches;, wieder verschwinden und die Oberfliiche wieder freige-
'ben. Ob und wie weit bel lidngeren-Dauerversuchen und ‘vor allem |,
bel der Behandlung des Kontaktes im praktischen Betriebe im kriti-
.schen Temperaturbereich doech eine Lzlarschidlgung des Kontaktes
eint;itt;ﬁkann;nnrgdastxperiment-enfacheideﬂapAllerdings ist die~
'se Frage fir den MéthanisierungsprozeB in der Praxis insofern -
~ohne“Bbdeatung7“&@*&ié“imﬁkfiﬁiéonen'memperaturgebiet'eintreten-,
_devgktivitétsverminderung,durch%einfadhe;MaBnahmen«(Yg;@gpntakte;
vorbehan T 1gen werden Lann.. versuche zur -weiteren Auf- .-
rklﬁruhg“diesed'Vergiftungseffektea\Wurdegfnicht‘auégeﬂanmkﬂEsf\“
~wurde lediglich festgestellt, dsf eln im kritischen Temperaturge-

- biet géachﬁdigterlKonmakt'beim‘ﬁusbau‘Stétb/von“duﬁkréﬁyfbeinahéf;
_’,g'cnwarzgrt ;E?‘rbe warund L - 3. en‘bhie]_-to T T UPRER S 73 Ly N f

~ s R S IRV ‘ "l“'

|

" e i st L e St
*1)%Imﬁfrakt;nbtilebfibt'dideefh he’Teqpér&turﬂzuﬁvermeidendﬁ
—d.ale nornale-Fajtemperntur-eine-Temparatur-von-300=350°"
/8% wahlen, - e e e e T i
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d) EKontaktvorbehandlung., = . . ; Co
‘Dle Vergiftung des Knntaktes im kritigschen Temperaturgebiet trat
nie auf bezw. lieB sich stets umgehen, wenn, wie zahlreiche Versu-
.che zeigen, der Kontakt nicht im Mischgaastrom, sondern in einexr
H2-Atmosphidre aufgehelzt und erst nach_Uberschreiten des kriti-
schen Temperaturgebietes, z.B. beli 350°C mit Mischgas behandelt
warde. = . . : R A I
Anstelle des Wasserstoffs kann nun auch Luft .(Vers.S53), Stickstoff
(Vers.60, 64) oder auch Kohlensiure (Vers.67) verwendet werdern. .
Diese Tatsache. beweist. daB man 28 bei der vor Anfang an ausgeiib~ -
ten Wasserstoffbehandlung nicht um eine. spezifische Kontaktvorbe<-
handlung zu tun _hat, die notweridig ist, um den Kontakt fir die -
Methanisierung vorzubereiten: Sie ist lediglich eine im -vorliegen-
den Falle flir Laboratoriumsversuch: besonders bequeme und angeneh-
me Mafnahme, das kritische Temperaturgebiet zu liberbriicken. Lufit—
:allein@LYers¢511i55,63);bezw;iein&Lufizuaatz%ng£Mischgas&€Verﬂﬁf
56, 57 ~-- 4 % Luftzusatz,-.5000C) schéddigen-den Kontakt nicht; ‘
ebensowenig ein Wasserdampfzusatz beim Anfahren mit Wasserstoff

W»(erergoll’l4)o ' . R . ] . ) . . N
_Die praktische Erfahrung mit dem Kcntekt ist mit den obigen_Ergeb

nissen in bgster%ﬁbereinatimmungo_Das«Anfahrenjdes‘Koﬁtgktesxge-;
sochieht hlerbei so, dafl er zunichsgt im Luftstrom bis etwa 1X5C9,
-dann mit Wasserdampf bis etwa 300° aufgeheizt wird und-daB dann
angchlie2end der Dampf.durch-Mieohgae-verdréngt;WirdOVIn"der,Era;
X1s wird. also der kritische Temperaturbereich durch Aufheizen mit .
Wasserdampf Uberbrickt. Selbstverstindlich-darf. der: Dampf keine

= Verunreinigungen (z.B.U0l) enthalten. ‘ s , »

_Q)__CbéKohzénttatibnfimfﬂiéchggsb -;‘- el C—

. Pei einigen normal verlaufend en "Vérsuchen traten Kontaktech#digun=:

- -gen dadurch ein, daa,siohfder_Inbalﬁ!der-Waase;stofﬁ-Flaache‘im -
-Laufe der Versuchszeit erschpfte und CO allein iiber den Kontakt

_&dn ;”der;Kontaktgwgrfv&llig?verruﬁtﬁundzZQrfallenp(Yersqjoqw-;fa?
' 20. % frziexr C)s o o o L T T T MR RS -

S e . Be
‘Weitere Versuche zeigten, daB (Vers.70) Hp~-CO-Semische mit 9 —~ 13
- und 17 % CO ohne Schwierigkeit in' der ILaboratoriumsapparatur me-.
~thanisiert. werden_kdnnen.- Beim-Fahrexr-nit-htheren-CO-Konzentratio-~:
‘nen_stellte sich (Vers.72 - 23 % 00, 600°C; Vers.70 .- 20 % CO,
530°C) Ilnfolge des Freiwerdens griBerer wWirmemengen von selbst :
eine hihere Xontakttemperatur ein; eine zusdtzliche elektr.Ofen- -
helzung wurde iiberflilssig. Die Methanisierung lieB - jedoch nach -
.kurzer Zeit nath, die Kontakte. waren teilweise zerfallen und ver-
ruBt;i Als Ursache kommt offenbar eine zu starke lokale Temperatur-
~elnwirkung (= ungenﬁgendeglokalejWérmeapfuhr)fundgéytl;wauonjeihej
 zu hohe CO-Belastung des Kontsktes (Vers.72 - 360 1 CO/Std/1 Kon-
. takt) in Frage.. Weltere Versuche iiber. die CO-Belastung wurden-.. .
" nicht ausgefihrt, . - - o e

il

‘‘‘‘‘ . AR
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- 3 ierung einiger aus unbekannten Grinden schlecht gewor-
-~dener Litzkendorfer-Kontakte ‘durch Behandlung mit Luft bel hB3herer’
‘Temperatar‘(v6r3;49;50,53)5bezwsgitiLuftzasatz{zum;Miaqhgap](Vqrhg
}61);fﬁhrteynicht]zpmyErfolgd*Deagleichenﬂwargauqh5qine¢neg¢ner1g;,]
rung von mit § vergifteter Kontakte durch Luft- bezw.Wasserstoff-:.
-behandlung*erfolgloeaLediglichfiﬁ?Faﬂ-e“einerfWerth&ﬁgT(?éfﬁ!GS&j&
fiuhrte eine-Luftbehandlung bei 3509C (bis zum Verschwinden der CO2-
~Ab,gabe) Z\Pm Ziel\e\ aedy PR \? " St R TR SRR RN N '!;}"'f.‘ﬁ R B R (S

f){qugenerierung;f"
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g) Fremdstoffe. ' SR SR '
Anlég8lich der betriebsmiBigen Umstellung der Eontaktherstellung
‘auf Nitratbasis ergadb sich die Frage, ob ein erhthter RNitratge-

-halt des Kontaktes aktivitdtsschidigend und infolge der Abgabe ni.
~ troser Gase korrosionsftrdernd sei. Es zeigte sich, daB (Verag46"‘
- Laufzeit 135 Tage; 350-650°C; 2,5 % HNO3 das Uberschiissige Ni-
trat kKeinen EinfluB auf die Methanisierung ausiibt und daB es sich
(Vers.47) in Gegenwart von Wasserstoff in :NH3 umwandelt. S

Bin Uehalt von Eisenoxyd (Vers.55 - 1,8 % Fep03) bezw. Chlor
(Vers.46, 47 -~ 1 % Gl{Aerwies sich nicht als stﬁxend,'“
‘h}fMethantéiérung von CO2. - Lo T T TR _

Da der karbonathaltige. Kontakt voritbergehend - mit steigender Tem-
peratur steigende Iengen - CO2 abgibt, sollte des Verhalten der B
C02 bel gleiohzeitiger Anwesenheit von Wase~rstoff geprift.werden.
“EBs tTitt (Vers.24 - Gasgemisoh v. 94 5 Hp + 4 % CO + .2 % CO2)
elne v8llige Methanisierung der Co2 ein., SR
i) Kontaktpriifmethode. -~ . B R

Eine geelgnete-Laborversehrift—zur—Prifunz—des BS-Eontaktes ist
—nachstehend .angegeben. Die Verwendung von Wasserstoff beim Aufhei
‘zZen des Kontaktes erfolgt aus Griinden der Linfachheit, da zur Her-
stell.ng des Misohgases nur lediglioh CO :lhinzugefiigt werden muB, -

Yorschrift: (vgl.Figs 1, 2) . - % *
~ 50 oem Prischkonta

.

~

s - RN A

kt der Kbrnung 2-5 mm, in einem Porzellan-
rohr von 25 mm l.W, angeordnet (Sechichththe etwa 10 cm) wer-
den im Strom von reinem entschwefelten Wasgerstoff (120 '
1/std) im Laufe von etwa Y2 Stunde auf’ 350°C -(Thermoelement—
in einem Schutzrchr, letzieres innerhalb dex Kontaktmasse) =
‘aufgeheizt .und dann nach Zugabe von 6 1 CO/std- (ebenfalls -
entschwefelt) mit dem entstandenen Mischgas (126 1/std. =
95°% Ha + 5-%:-C0)-boi 3509C gefahrens =~ L T

Die Abgasanalyse wird tiéglich genommen (COp, CO, Hp, CH4). -

Ein guter Kontakt soll,sofort*undvdauerﬁa«daewcoévollétéﬁaig;
‘zu CH4 umsetzen, - .. . i A DO DA\ s Sttt AT
2 o—t - —'-»-»:--.—».‘ : 5 T e \: T T
- L : \ e | ! . | St
?::‘..’=====:.:-==_========::::.-:::::;;:::;==;====z========;z' F:EEFFL'-:#:;":;.:::F* S
S __ | _bezogen auf v {bezogen auf gesinter-
i - , 7i Frischkontakt ten Kontakt (40 % Sin:
L cf Jb Y terung) o o
E ‘ e e —_— e — -
; Kontaktbelas'tung : '} 2500 1 Misghgas , | 4200 1 Mischgas
¢h . s T} 'pro 1 Kontakt .. |  pro 1 Kontakt .
: Ly e pro Std. = Copeopro Std. =
g T SR .1220 1, CO_pro- X i .2 Ooaflfcogp,rpm]_w;;u@
- e RO KOntaktgpr9;8t§{14;;WKPQF8KﬁmgrQLStdp,q
i co-Verweilzeit-d4m ¢ - . b7 S
{  Kontakt : | etwa 30 Sek. | |  otwa 18 Sek. . .
1 CO-Gesohwindigkeit . | etwa 0,5 om/sec. ~ etwa 0,5 cm/Beci
: arex . LY 8Cs: €  Vso cm/mec.
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Herstellung von B s - Kontakt ( ﬂai 39 ).

— — . — e em e — hm e s e em o T i ce | e e e

In einen uhrbehalter'ﬂ (Inhalt. 10 cbm, uisenrhhrer alumlnlert,ein
fache eaurefeste Ausmauerunﬁ) werden naoheinander eingefullt*

a) aus Vorratsbehilter E- (Holzbehalter v. 12 cbm_ Inhalt,wﬁsi-l-llga

geeichtes Standglas zur kessung) mlttels Steinzeugpumpe B und
Aluminiumrohrleitung: .

(66;3‘kg Ni in 1=‘orm von)460 Ltr.elner 14 4Vbl%1gen.ﬁickelnitrat-
‘ 168295

b) aus Leltungsnetz  ':»“55 ""‘mj‘ B T B e
500 Ltr. gew. \’Jassgr’ , LT e ' ! : o L e

—c)‘aus L sebehalter C (doppelwandiger—huhrbehalterWfl—cbm—lnhalt1———
VoA~Riihrer, Emailleausmauerung, .VoA-Deckel) mittels Druckluft in
Alum:.niumrohrleltung Uber ein g,robes, am Riihirbeh#lter A& -ange- . .
brachtes. Flltertuch D (Zuruckhaltung von Verunreinigungen) eine
Losung von' )

- 260 kg thlg . 6‘@ in 600 Litr. gew. Vasser. '

(hergestellt im Ldosebehéilter unter Riihren, Lrwarmung mittels

Danmpfzugabe. 1n Doppelmantel auf etwa 40“— 50 im—Laufe von etwa
, 12 Stdn. ), o e T o K
d)iaus Losebehalter C R QT"fi j;;L:f**”“"”“

’

Ct T 500 Litr. gew. Wasser ~{;v%v; Ll
(Ausspulen des. Losebehulters und der Rohrleitung) o L

‘Nach Aufheizung des im Huhrbehalter A beflndl. Losungagemisches
(etwa 2 chbm) mittele direktem hinleiten von Dumpf auf etwa 65 7o°c

_ werden unter wahren bei dleser Temperatur aus dem Vorratsbehalter F 5
(Eisenbehaltar v. 20 cbm Inhalt' mit Dampfschlange zum Aﬁfﬁé1zen)
wdurch ein grobeS'Filtertuch D (Zurupkhaltung von Verunreinignngen)
kangaam J»;u~ [T S AT ' N
ww(260wkg,¢nae003win Pormﬁxpn)w_,4“cbm¢e1ner;aufwiﬁzAQggﬁgrwarmten,ﬁ

.10,9° Vol aigen Betriebssodalbsung (v. : Soda.betrieb Op. 50} "”“'l

elngeleitet..__,“~ﬂ; T b e e e
Nach Beendigung der Fallung (Prufung ‘aunf: Vollstandigkeit der Fallungw
“im Lﬁbor., SodaﬁberschuB soll etwa 10*% betragen) wird die Dampfzu—‘

fuhr in den Rdhrbehélter A abgéstellt, daa sich abkdhlende Féllungél

l“;
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gemisch noch 3 Stunden'und von diesen Zeitpunkt ab alle Stunde je~
weils 10 Min. verrihrt. Nach .Abkiihlung auf 30-4o°c wird das Péllung
'gemisch mittels elner eisernen CentrifugalpumpeAG 1h eine Filterproe
se H (45 Hohlrahmen der GrsBe: 100 x 100 x 4 cm) gepumpt; Rﬂhrbehal-
ter A, Pumpe G und Leitung zur Filterpresse werden mit 500 Ltr.  geWs
Hasser nachgespﬁlt und dieses Spulwasser ebenfalls 1n die Filterpres‘
se gepumpt. In der Filterpresse wird das Féllungsgut mit gew.Wasser
von 25 - 35°C solange (etwa 15 S5td.) bei 25 - 35°C gewaschen, bis

das waschwasser frei von Sulfat (804"), Chlor (C1*') und Soda - (003")
ist (Priifung) . Anschliessend wird das in der tilterpresse noch ‘be- .
‘findllche ﬂaschwasser durch Druckluft ausgeblasen (Blasedauer 1 Min,ﬂ

in 3 Dortlonen (Je Inhalt von 15 qohlrahmenf.aufgearbeltet. Es komm?
zunachst in- elne Knetmaschlne_J-(Inhalt etwa 1l cobm, Bisenteile mit
vV2A verkleidet), wird dort 5 Minuten geknetet, gelangt “dann in eine;
Kuchenpresse K (B ;joenteile alumlnlcrt) und w1rd von dort durch einc
&atrltze o'epress-t:-t.;lr'd InfStreIfen von etwa 25 x 20 mm- auf 76 Alumi-—
Wnlumbleche (GroBe 120 x 40 cm) gelegt. Nach Eerschneldung der Strang
in Wurfel von 25 x! 20 x 20 mm mittels einexr Schneidevorrlchtnng L
‘?%QA—drahtew @eksPannter Eisenrahmen) gelangen die mit dem Kontakt
heladenen 76 Bleche 1n einen Trocknungsofen M (Trocknung mlt indi—
rekt erwarmter Luft) und wird bei 90°C gﬁi!!ﬂﬂﬂ%t (Temp.lm muffel-
ofen ‘etwa 34000) etwa 12 btdn. getrocknet. Nach.- beendeter Troeknung
w1rd dpc Kontgkt nachgebrochen und in Fasser abgefullt.ar

Beanspzucht werden‘bel Hersﬁ"llung von 240 kg(~'2¢%=t§F 1 Partié)

Bo—Kontakt : | S

2 2 cbm Losungsgemlsch 1 Fallung—— 1 ?ilterpressen- X
xullung (von 45 Honlrahmen) 3 Knetmaschinenfullungen = 6 Knchenrl;
pressefullungen iﬁiﬂ& 76 Blechfdllungen .3 Trocknungsperloden.g,_;;

Der Kontak - soll belneiner Korngroﬁe von 5‘—'25 mm ein Schﬁttgewicht
"von. 0, 3 kg/Ltr;\, und _“'” I fﬂ—j_ B

folgende Analysenwerte zagen ;ﬂ g2¢3%"Ni'7
- , S .
.10 % H0-
. : AN
i "o NOBY
i} ;I 033
o e
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B3 -xumm“ Qh 71 BU/ACB

nut-t-rxd s

1) gg;_(}_y, gléicho Icngon (Vﬁ..) ms.um ciuuroic 861 uﬁ
o o do-t.'mor. o

: ‘= 100 & trock-ne- nae:.z gc:.a.t 1n 1ooo c-’
o Ol- . .-oor. | RN

%4 ) = %glg Duothylslye:n ;ol.lht 1:

4) " 10 W 1n acttJuur
S nach ths von 1 on- nrd.nlca A

S “aufgefullt,
s) mu-x.amg (n ) - Vsu ‘& Erist. trockenss KNnof 1 =-2000° cn’i?&?

. Na~oxalatlsung (nach 34 gnsen): . 0.13463
m 0204 mt-mchu 20 *6 mo;- m. |

6) Nangansuliaspaosps Arelbsung = 7,5 2
LR e L e “von 138 "H3P04 (66 %
i n2804 1n dcst.!mor go

B = 62.5 Snelz'z aq untor Zuut: won 59 en" -
nc:. 1n de-t‘w:.aor gclaat, anf 500 5 nfaomlt.

8) W - 10 g pro 1000 onz' deat. wuncr o
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a) Bcntinnng von lickd 1. mg{

05} Iont.kt ast 20 a-’ Bl (1:1) anter Erhitsem gellat, maoh
.Zugabe vou 5 g NH4Cl ait koms.Ammoniskwasser bis sur BlautfBrbung -
vorutut, ooht nad filtriert. Rtiokstand auf Filke: 2mal)
(-sur. w gon Entferming des Nickels) mit HCL, Xamon 14 wad -
Amsoniakwasser bshandels, Rickstand im- nltor(h QH)%) fur sioh
weiter behandelt sur Eissabestimmung (b). Gesamtfiltrat + Ge -
waschwasser bdis sur vdllige nttc dc- u-onm pm-uht. o
dann siedend heis mit 50 eu 2?3: sung and an-
schliefend 10 Tropfen kou.A-mm

ﬂnlt. luod.mm 'S
in Goochtiegel ubriltriort m 10-12 ul t hataon a.:t.vm.r

: Mou-eh.n.

‘Resultat: -

- & Hickeloxim x 0,2051 = gni. Pro 0,5 & sab-t-u

b) Boatme ve ’!203 :ll BS - Kontakt s

vm auf_do- rn.tor betinduch. Biacmdro‘ - d-in - ,o:_l,ucr——
werd. HC1l (1:1) geltst und-mit tropfemweis sﬂsﬁ b-asr*snclz-» g
. Lisung su PeCl2 redusiert. ‘Bach Abkuhl“g ird das tberschiissig
-SnCl2 mit gessittigter. Escl Lg-m s roxyd: &
Cemisch-nach Zusats von 50 om” _
lit f - m04-1’.6-un3 titr:lort. Lo
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2 g Koutakt im 100 em® HOL (111) £eloet, mit xm.mon;-ﬁ&urf
bis sur Blaufirbumg versetst, gekooht, im eimenm 1000 Irlen-
meyerkolbea muxm.,mnr gat muo'uchu, mu-u * Iuohr-

WRESeYr etwa 100 om” £¢, in ein Bechexglas {oa;nl
mit 2 om? HC1l (1:1) ugenéaogrt oii ni.t mﬁz—m-uns (

'untor 1c'bh-.ttu Unrnhron gomlt. .

Resultat : &g BasOg "0.4114 -g 304- px-c 2 & tcntakt. :

Bcltinmng von G:I.' :!.n Bl - Kontakt

2g gcpulv. Kcmtakt -:lt dc:t. w‘ucr .ini.go Zeit gcknoht

f:lltr:l.ort. Pilter mit heiSen dest.Waseer gewaschen (dis m.ltrat
frei von Cl'). Piltrat + VWaschwasser mit eimigen Tropfen HNOS
mgosiuort, 10 em Agnoa-wmg n ) - und unter -

B .cm..:l.go Ag HO;-I.dmng nit Ehednnmonlﬂsnngi«_ ,

U-rﬁhron .rhitst, “bis allea Agcl ‘“mﬁua.‘,: 1t wnd
stehende Flisaigkeit klar ist. Hach Adbkilhlumg wird

at : V"“"r‘““h “"3) “ 3“303"15
o Gohdt an c:.' '
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-~3‘-x/-l- L'?

—

10 g bu m mw:cut-tomtm bu 105’ 0 aotrochot.

£ Bostimng von HNO3 im BS - xnt-kt i

a) gul:ltat;v : Kontakt gopﬂ'nr‘t. -!.t wasser ;uuclmt. £41-
" triert,; Filtrat versetst mit Fe3S0¢-kristall umd

- konm H2S04: bei m.aoahoxt von 03: Auttretcu

e e:luu brmon ningon. : - : S

b) nantitativ g 5_

R T

1n Dcnzinutioukol‘bon gegeben, o Y
ache Lagierumng und u'-t 10 on” lam-lﬁsg.
(35 ﬁg) (Vornicht: uta;k dann
. _nach und mach noch 40 .cm lam-lﬁm 135 ﬁtc)

hinsugefiigt. Wenm Reaktiom beendet;
¥2 stunde gokoeht und ¢ ;htwcm A-oum n

{berschiissige a-B2S04 mit. a=NacH mracxtururt
—(llothylomg—iir{tudikntor), S s

Reaultat: Verbrauchte . nzso;-leago (cn’) . 1,26 -
, . Hohalt an B!Os.‘ L

R - - t.:,_, e l_‘

;g) Bestimmg von. Rickel“in“ﬁrckcllﬁtﬂtlum T

10 ca? nickgmu-atwagng sufgefulit mit- deat. Tassar wt 2 2oo cn’,;
-davon 10 -om”- (= 0,5 cm” uraprilngliche lL3sung) gemoimen umd -
‘siedend heif: daa ‘Nickel n!.t 50 em”’ Dimeth; lglyoxmﬁam nn& ®
einigen Tropfen konz._Amoniaklaaung satuit. Weitere Behumlm

_ m "Bea‘kimﬂg aoa Bi.im BS - tonm (= )-,g

o 4

5 g nit Hcl (131) versotzt nnd—ontatohnﬁc Guo nitte:l.a min.- g
_‘ ;ff-nz dmhjauro cadnimcetat}amg goloztot. ‘ s ,
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x) Ko

 PHILE, _gewogen: vorsi % am?
Skure f ‘unf‘x’idh Abxthlung ermeut
gowogen: (; ), -SHnr be = g1 = o

Gramm. :ﬂbcmmlm tronlaunge ' \,
zuruchtitriort (lothyloraggu m Imli-;-

kator), 5
“a) Soaamsu_ng (Na2C035-Gehalt): 10, o’ =LY, utrhrt -u
n-BzSO4 (xcthylorugo aln ‘:’:lﬁgcknter). :

'3) Sodalﬁa_g._ng (B:I.ka.rbona‘bgehalt) I

m3 ns.t 8 cn’ n-!atronlmgc m

35 on’ 19 %:Lger ‘BaCl2-Lisung versetzts ﬂbor-
sohilasige Natronleuge zurncxtitrztrt (rhoul.-
phtalein als Indikator), e S ——

Verbranchte ange (cn3) NaOB- x 0.84 -
%-Gehalt an Bicarbonat,
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1) Aktivitutspry

Targ@t
,l ¥ bq

e

»lii’

Anagefﬁhrt it 50 cn; Kontakt der Koxngrvano 2-5 nm, ‘einge:
baut in Porzellanrohr_\(v.zs == 1.VN.) gemiB Zeichnung.Thermt
Helenentneﬁatelle 2 cn oberhnlb unto:m Kontaktonda.

1) Kbntaktvorbehandlung: Langaancs Aufhsizen im Waasaratoff—
strome (120 Litr/Std.) auf 400°C Kon-.
takttemperatur, Hp-Behandlung bel die
sexr Temperatur bis Kontakt keine CO2-
mehr abgibt, (Priifung des Abgases auf
Gehalt an’ 002 mit Barytwasser). R

2) Prifung AnschlieSend  Abkiihlung auf 350°C und
Zumischung von Kohlenoxyd (6 Ltr./Std.
sum Waaseratoff. R
Daner TUf "mit dem ®o hsr estellten
sghgas von 5-% CO-und 95 % H2 bei
_350 °C_ .- THglich mehrmals Gasanalyaen.
Ein guter Kontakt soll_iglgende Abgan-
analyse besitzen-f“
602
CO-
..32,, R

¢




- Porzellanrohs 625"1 Langem

| 0ocm kdnge:

tentoitofen

Konta.kbschlcht
1 SO»tm?‘:' ocm_l'fohe :

i 'f:_ Konta,Kt-h-agcr e
g il aLummmm asielmit durch
. | f ‘_,Vi_"d'hge 320”‘

v qummosfopfcrv

Abgas




