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- Mgo, Kaolin und Nlckelkarbonatpaste (Nickelmenge ?:”A b "des
'samtnickela) werden mittela Elckelnitratlosnng (Nickelmengef'“'g
desmGe amtnickels) gut vermlscht éKnetmasse), die ischung.anf Ble—

1) Allg.Beschreibung der Herstellungsweise.ﬁ*
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Aluminimnrohrleitung au’f emdﬁnutsohe B _(anrpi/étfe AnschiﬁL
»an Vakuumleitung von 50 - 100 mm Hg-Dmick) gegebem nnd/d gesaugta
Ein etwaiger, auf er Tonnutache verbleibender inekstand (ungelbste

| | ox *Aiui’losung zuriickgegeben.
= Di‘ffiltrierte ,relne xickelnitr”%lb ungrwird in-einer Aluminiun*
fohrle:.tung in den“ Vorratsbehalter C (Holz"bggt;l: er “?9@ 12 cbmliamhal‘t

_:niffﬁ
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Das nach Beendlgung des WaschprOZesees in der F£i',' verblie-
_bene restllche-Waschwasser wird dn:oh-mittele Pressluft—(i Minut%
~Blasedauer) ausgeblasen.Die Presse w1rd nunmehr gebffnet und?die ;',x

Fallungspgste nacheinander qungortioneanmnhalt von'jfjlsiﬂenlrah-
*men) welterverarbeltet. o Y : Lt

f) 76 kg Mgo
g sowxe nach und'na

T ’der 1m Vorratsbehaltef C

_g."ﬁ stmasse"(grune?Antelle welsgn;A
freler Luft abgekuhlt und 1n Fasser

fih elner Schleudermuhle H (Kolopléxmuhle, ;méiéhungszahIYmin',450.)
,au~ inem feinen‘Pulven;venmahlena”‘
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In einen, nyrichmischer N (mit Kollergang) werden

'fli ‘h) . 50 kg’vermahlene Rbatmasae RN i

- 1) 23 kg Zement g,, T " '

k) evtl. 2. kg” Abfall J‘ifl ' : s
gbgeben und unter Uﬁruhren 1m Laufe von 45 Mlnuten e

&

‘a,ac“ 1) 32 Thre gew.Wasser langsam (Zugabe in feiner*Verteilung
durch oieb) hlnzugefugt Das Umruhren w1rd anschllessend noch yz Std.ﬁ
fortgesetzt. Nach dieser Zelt soll die erhaltene Pressmasse gut streu;
bar und kdrnig seln. Zur Beseltlgung groberer Korner erd die Masse
dann durch- ein’ Dleb (2 mm- Maschenwelte) gegeben und anschlleBend '

(sofort')“ln der ?resse O (Klllanvressei mlt 42 Oberstempel und 42

Lelstungf'1 Um&rehung

fwiﬁ~amv2 Tag-usw. solangeAm‘
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Der Gesamtansatz von 17080 kg Rbstmasse gibt somit

’ S 730 kg Fert#ggontakt.i m ' _‘““, ;, ~
Das Scnuttgew1cht betragﬁ, da 1 Faf = 250«Ltr..1m ﬁblttel
S ';d?-_~w250 kg ,w1egt 1, 0 kg/Ltru,,7f/ﬁ“~

£ 1 Fallung 184 kg Nl (1n Form von 1270 Ltr. elner 14 5 Vol ﬁig.
Nickelnltratlosung) 1 Filterpressenfullung (i5 Hohlrahmen)
=3 Knetungen 184 kg Nl in Form von: basisxhem Hickelkarbonat[
+ 105 kg Hi in Form einer li—g’Volﬁlgen Hickelnltratlosungi fﬁt
~Kaolintonerdew- 228 kg LigQ = 3 X 60 Blechfullunven 3 Roétperi» Qn
1 080 kg Rostm“sserﬁ~483 kg Tonerdezement 21 Eyrlchml cherfui‘;
1ungen 21 Pdrtlen fur Lontaktformung 10 730 _kg Pertiwkontakts «

rlnge.fﬁ
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'Hilfsmateria1w~~f S o ; fvu' B ' 'L ; - S

1) HCl (1 1) 1eiche Volumg& f[von dest ﬁasser und reinerim;gj
%eisenfreier) tonzA_HCIA. o e '
2) Nickeldimeth.vleximlbsung ( 1 #ig) 2o R
‘ _; iﬂ»-: ‘ 10 8 Dimefhylg&yoxim in 1000 cm3 reinem Alkohol
o e T~ gelbust. -
}3) 35%156 maon-Losung rﬂ350 gr_reine NaOH gelazt in 1000 ém? dest. .
S S Teens o Wasser o T S

‘4) Methylorange e.‘f7  10 gr Methylorange gelost in 1000 cm3 dest.
e nfj Wagser - B

e U SR STI

S \\ _
; ) BhClz:Losggg #jﬁf.' 250 ‘ar BaClg 4in dest Wasser gelost,;,
- s g 1000 cm. aufge ullt.wr4n~- e

6’) misenammonldkalaunlosung el M,ﬁw.Lg.: f?“ﬂ*' " ";54,7

‘Lf”fyi"V3 10’g Elsenammonla&almun in dest.tasser gelobt undw o
= ' -fuuavh*zusatZ*VOn*i~“cm;~verG-“Salpétﬁrééure“ﬁuf“10©0 ~m3~
. aufge fullt. . R

l Bestlmmung des Hickels in der Rostmasse- :“"

4; .

<,

ﬁFllter gut ausgﬁ:_sdhgn, Flltrat u. Waachwasaer mlt 5 graNH4C1 ver—i;f
bsetzt bls zur 3lauférbung konz. Ammonlaklosung hinzug fﬁgt'jabge-\ :
7schiedenes Fe(OH)z “BTlltrieft*und gewaschen, @a im“gefallten Fe(GH)3 5
‘noch Spuren Nickel enthalten sind, wird dag’ abgeqthedene Fe(OB)3 er—j
‘neut in HC1 (1 1) gclbst und mit HH4Cl und ammoniax behandelt und das

_gefallte Fe(OH)3 abflltriert und gewaschen.,Belde—filtrate und: ﬁaech-r%
jwasser werden gesammelt, Ammonlak aasgekocht &ann EQ cm3 Dlmethylgly—}
“oximlbaung ( 1 %1g) und ‘anschliessend einige. Tropfen konz. Ammoniak-g;i
16sung hinzugefiigt. Das abgeschledene'N1cke1 wird im ; sht 1 =
Z?saugt und‘bei 110° getrocknet. _ ..';i;~ T :
mlResultat., "g Nlckeloxim X 0'2031

‘“ \‘ '.

Mikl P70.6,5 @

f~a.;[“b)'Bestimmung der Hﬂ03 in der Rdstmasse'

L Sﬁgr S ﬁ;tillationskalbenmgegeben,>6 gr Dewardascher Legierung g
und” erst 10 .cm3 NaOH- Lba%ng (35%ig) (Vor81cht° starke Erwirmung),dann .
'nach und nach noch 40 NaOH-Ldsung {35%ig) hinzugefugt Wenn Reakti-h
“on beendet,dann %2 Std. gekocht u.entstandenes Ammoniak in Vorlage von:
10 -cm' n-.H2304 aufgefangen.-Uberschﬁssige n«HzSO4 mit n—HaOH‘zuruckef
;titriégt Gﬁethylorange als Indikator)e .- - Lt R
1Resultat°‘Verbrauchte H2304—menge (cm Y 1 26@:”}'",
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-;Kérbonatfpllung abfiltrie t 16 cm7 ?iltrat‘ﬁit'#/lO-H2804—
% aikator) titrierta,

Ltgeh'-t‘aer Sodalosunb

PR S

',h_éu.lo em3 Tosung werden lo\cm3 n-HaOHﬁhi
‘dest. Hp0 etwas verdiinnt, mit '35 cmd ﬁhc _
freie NaOH—Lﬁsung zurdcktitrlert (Pnenolphtalein als

Iﬁdikatorq.f

_Resultat:gfﬁ

@),;

.,__1

,cm3 Langeverbrauch G 84 -“f¥qf%?§gﬂéb3;f

-

Klarwerden der uosung (Zusamm nj

‘_g; Nlckeigenalt'der .
A0, cm3 ulck
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Aktivitatsgrﬁfungouww

Ko .
a) Pfaduktion des KOntaktes.m

W A

(40“cm
Hz—strqm (2p Ltr/”td )'a H]ﬁL_,;

€ nalyse .;M
F&nt kt konvertlert4§ ;
¥ Gas von folgender‘%usamm& se-
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BP - Kontakt .
Holzkohleh :
P205 T s
‘Schiittgewicht. :

28 - 33 .M.

0,3 keg/Ltr: -

PO . '

.

Herstellung: - ( l Part ie : = 22 Y 6 kg~'= 75 - I»tr 0 F ertigkontakt ) B

. .analyse ;;?éoszéstiﬁhuﬁéﬁ(Lpre@zﬁéth@d?ﬁ*5‘ ot

© _Auf 13 kg = 87-Ltr.aktivierter Buchenholzkohle (g~ 8~12.mm, -
'$¢hﬁttgewi§htmp;iéiié/LtrQ);werde@ iﬁ ggtgénniefg”iangééi dre—-
hender Misdhtrommel (Inhalt 150 Ltr.) im Laufe von 15 Min.
~5;5bgfruf;“9;§;Egp89%i§e;ﬂﬁ?ﬁ4jﬁdw§;i,75G)ﬁﬁit§flsﬁ91§§9§§9g;
(Presluft aﬁﬁéﬁiféﬁfgéé%ﬁﬁﬁ%?ﬁgachfApkﬁhiuﬁgfdei,éiéh beim. .
sufstiuben erwirmenden Kohle (~ 40°C): Verpackung in Fésser.

- 7

MR I YA R ‘ RS T

IrlegfgepuLv;Kpntéktkwexdep-@n%/;;énﬂl‘Ltr;%meﬁkdlbeﬁvﬁitqetWag
-destill.HoO “elingespiilt und ea. 50 cm3 verdinnte HNO3 (L Ltr.. '
verdunnte HNO3 herggstellt aus 660 om> HNO362-Gew:kig;350-cn
dest. HpO und. 10-cm3 konz.-HpS04) hinzugefiigt. Das.Gemisch. -,
‘wird:kurz aufgekocht; abgekithlt-und-auf 1-Ltr. sufgeflillt.

Teil der Losung wird filtriert, 20 cm> vom Filtrat in ein ..
Becherglas pipettiért, mit verdinnter HNO3' (g.obén) _auf 50 em”
ergénzt;ﬁbis;zum:Auftrétenﬁderdersten.KOChblaseng'rﬁitztgug”. .
alsdann_mit 60 cm? Ammonsulfat-Molybdén-Reagens versetzi,Nach--
klarem Absetzen des. gelben. Phosphor-lolybdén-Niederschlage 2
wird nochmals' gut .aufgeschiittelt und nach -3-stiindigem.weitere
Stehen._durch_einef Gooch=Tiegel, der: vorher mit dem/Filter—
pléttchen “gewogen -war, filtriert. Zum: qa.antitativen Einspiilen
dés Niederschlages in den Goochtiegel verwendet man eine mit
einigen-Tropfen HNO3 angesiuerte 2Y2%ige- Ammonnitratltsung. -
“AnschlieBend wird mit wasserfreiem Aceton 2 mal (Jjeweils . = -
Mlﬁmi§géliﬁll‘f“f?ﬁéﬁhgéWHSéhan“Derfmi€8¢2ZWirﬁﬁﬁﬁnwly2“8tuﬂéi
de in einem Exsikkator unter Vakuum. getrocknet und anschlies-
send gewogen (r="a gr) oo e P ) o

o T #

et
A

:ggseghnung

eewfﬁfﬁ3f64ﬂ:g=s_;Gewyﬁﬂﬁgoglt{
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STICKSTOFF—ABTEILUNG‘Eiigzi Oppau,*den.lO—'Mai }efgf“jy“
H:/Op 10.. S
- D iy -7ﬁg,h,4 o -
Rizg g o

In elnen .
£aﬁhe saurefeste¢Ausmauerungg.“,

. A R
:} a) aus Vorratsbehalter(ﬁ)(

N :;; ebm Tnhalt, m,
mlttels‘Stelnzeugpumpe(B)und

.VAlumlnlumrohrleltung-

'i460 ﬂff“giﬁéf 14 4Vol%1gen Nlckeinltrat—ﬁ
, } B 1\0 sung{ 66,2 /? el

500 Ltr. vew. Wasser

) aus Losebehalter C (doppelwandlger Ruhrbe'alter4.I*“bm Iﬁhdlﬁ“—
Emallleausmauerunc, VoA-Deckel) mittels Druckluft in

S Alumlnlumrohrleltunm iiber ‘ein grobes, am Ruhrbehalter L Tange=
"~ brachtes Flltertuch D (Zuruqkhaltung von Verunrelnlgungen) eine
Losung von T ' , : ‘
*“‘“"'”260 kg MgClg’“'6aq in- 600 Ltrwugewr~Wasserf e
(hergestellt im. Losebehalter unter Riihren; Erwarmung mlttels o

Dampfzugabe in. Donpelmantel auf etwa 40 - 500 1m Laufe von etwa
Jl2Stdne), oo L kT e
—d) EYrEC Loseoenalter cT————"— Q5'”H*-;,>;, f .f  » f'.-’ fq
Gf e U 500 Ltr..gew. Wagser < T'LWWf;‘,wafégg

miﬁ(Ausspulenwdes Losebeha}ters und derwRohrleatun%%- s

—

#.Nach Aufhelzunv des %m Ruhrbehalter A beflndl Losung gemlsches-f,v_
jﬁ}(etwa 242 cbm) mlttels dlrektem Elnlelten von Dampf: -auf etwa 65 70°c
ww;wer&gp unter Ruhren bel dleser Temperatur aus dem Vgrratsbehalter F
’;Uﬁisenbehalter vuygo cbm Inhalt mlt Dampfschlange zk; Aufhelzeg)
durch e1n grobes Flltertuch D (Zupuckhaltung von Verunrelnlgungen)

. o

1angsam . : : _— S B
(260 kg Na2C03 in’ Porm von) 4 cbm einer auf 35 4000 erwarmten,
+10,9- Vol%lven_Betrlebssodalosung (v. Sodabetrleb_Qp 50)

elngeleltet(ﬁizkv HQ'ff;g. ‘ .,__\ SR, A ;: _‘QWV*,ﬂvf

1m.Labor., SodauberschuB soll etwa lO ﬁ betragen) erd dle Dampfzu—f
fuhr in den Ruhrbehalter A abgestellt das 31ch abkuhlende Fallungs-

d 3'?'

i 3 -Ik/ai{t - L
v\,w é/é, ,sumg?v 5,{:4_,‘ AO&»\NM«-“ /{/f/é"-w

e

-’M@ ,ﬂmu WMSLZKJ “m;’/uw»c/m
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gemlsch///éh 3. Stunden und .
¥ ‘ Nach Abkuhlung auf- 30 4o°c w;ad—éee—@a&aung
“gsméeeh mittels”elnfr ol )
se H' (45 Hohlrahmenﬁaer GrQBe. 10@ X 100 X 4 cm) gepumpt, Ruhrbehal—

res-
JL-‘
ser

‘ . Trge ks *eo ‘NF(Trocknungﬂmat 1nd1—f£
‘”rﬁfbeif9090 getrocky :
fgetrocknet@"j'

;pressefullungen
TDer Kontakt 501
von 0,% kg/Ltr g |
‘folgende Analysenwerte zelgen.

#
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Kontakt zur Methansynthese.
(Gew‘-Telle N1

GeW Telle Mg 2
- v

Ltr.,HZO u.nd 106 50 Lg

T A D g o Hy
erWarmten Mlscnung?LaBt i

Pgewaschen wobel'e"

}und Cl'

Z0. Verwenden (m _destens 400 Ltr. furwdlémelnzélne Wasche) “
{schen erd fortgesetzt (etwa_15nmal) bls zum Verschw1nden der SO4

;besser guf
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Txr?' BS‘e;Kontaktandlysen‘

'Hilfsmaﬁérial s

) HCl (1 11, glelche Mengen (Vol ) konz relne éisepfrele HCl und‘
- dest Wasser, f o o C T A
Bgc1. 1" =.100 g trockenfs BaCls’ gelost in 1000 cm3

dest Wasser,

"3) Dlmeth'l lmoximlo“M'LNWW"ﬂ"“ = 10 g Dlmethylglyoxlm’gélost in
. . 1000-cm relnem; kohol, k~, ) _ S

;4) Elsenammoniakalaunlosung 10 g Elsenammoni alaun in" dest Wasser
e . --ge'lost -und nach:Zusatz von 1 verd HNO3 auf. =
T ¢, . 1ooo om? - aufgefullt,fjbgz S 7 R

';—:y-'

JS) KMn04-Losung,(n ) --6 &g krlst trockenes KMnO4 An 2000 cm3 dest.
10~ ,~Wasser—gelost, Losungwelngestellt—mwf -
$ - Na-oxalatldsung (nach borrgnsen). 0,1340 g

n KMnO4-losung.,

TgNag 0204 entsprechen 20 cm”

s '7'5 krlst ‘Mn304ﬁ:fi$;f.i;w :
von 138 cm” H3PO4 (66 %ig) und 130-cm” konz, T
: gelost, auf lOOO cm aufgeﬁ

RI7o.
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,a) Bestimmung von Nickel im BS - Kontakt 2 0

-
P
.y .. . - - . N —
: , : R .
( .

_0,5 g Kontakt mit 20 cm3 HClt(l 1) unter ErhitZen'geiost, nach
Zugabe von 5 g NH4Cl mit konz. Ammoniakwasser bis zur- Blaufg&bung
versetzt, gekocht und filtriert. Riickstand auf” ‘Filter nach+i2mal
(- zur  v6lligen Entfernung des—Nickels) mit HC1,. Ammonchlorid und
Ammoniskwasser behandelt, Rickstand im Filter(Fe(OH)3) fiir sich .
“weiter behandelt zur Eisenbestimmung- (b) -Gesamtfiltrat. +_ Gesamt—
waschwasser bis zur vollige? Entfernung des. Ammoniaks gebracht,,
‘dann siedend heif -mit ‘50.cm Dimethylglyoximlosung'und an~-
schlieBend 10 Tropfen konz. Ammoniakwasser gefillt. NIéderschla.g
im Goochtiegel abilltriert und 10-12 mal mit heiBem dest Wasser
vausgewaschen.r e ‘ : [ S

T ,/—._u
-t . N P -
gL e —_

e

)Reéﬁitét: . g Nickeloxim x O 2031 g Ni praﬁE-S g Substanz_

LN R ,
mb) Bestlmmung Ve Fe203 im BS —-Kontakt

————

“”(Im Anschlu.B "an’;._ﬂ_le" "Best:.mmung von' Nickel 1m BS—Kontakt“ (a)

Das. auf dem.Filter beflndllche“Elsenhydroxyd wird in ‘heisser B
,verd. 'HC1 (1:1) geldst und mit tropfenweise. zugegebener SnClz—:
‘Losung -zu FeCl reduziert.” “Nach Abkuhlung w1rd das uberschussige
“S“UI§"ﬁi%‘gﬁﬁﬁﬁﬁfgféf‘ﬁgerzﬁﬁ“ ~ dwdasnn_m,
Gemisch nach Zusatz von 50 cm Mangansulfatphosphorsaurelosung

mit n KMnO4—Losung tltrlert. e R ‘
'"10”’“ o . . .15"ﬁ7*“ ZAJ'”g St e

C e et ,' T I '. N . B e T
¥ Do 2 .

 Regu1ta£€f;$: cm3 KMnO4—Verbraueh X, 1"597M;AH;%aGehalﬁi.
e F9203 i Kontakt.,~ gt
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d) Bestimmung von 504" im BS -iKonmakt—J 5

I -’-—v

2 g Kontakt in»lOO cm3 HCl (l l) gelost, mit konz Ammon%akwaéSer&
bis zur Blaugarbung versetzt, gekoeht, in einen 1000 ‘cm- -Erlen-
meyerkolben'ffItniert,BFilter gut’ ausgewaschen, E;ltrat + th¢h—§
‘wasser-a %f etwa 100 cm eingedampft, in ein Becherglas ge pult,w”
‘mit 2 em? HC1 "(1¢1) angesduert, 'heif mit BaClz—ﬁosungj“lo %ig)

_unter‘lebhaftem Umruhren~ggfallt..-» -

c) Best;mmnng von Cl' im BS —vKontakt

— e I - et /

2 g gepulv. Kontakt mlt dest..Wasser elnige Zelit gekocﬁ%,l;g-
filtriert, Filter mit heiSem ‘dest.Wasser. -gewaschen ‘(bis Piltr
frei von -Cl'). Filtrat-+ Hé%dhwasser"ﬂft\élnlgensTropfen HNG;.
angesauert, 10 cm Ag NO3-Losung (n). zugegében und unmer

- 10 "::‘
Umruhren erhltzt, bls alles AgCl zusammengeballt und d&e uber-'
: 1 it kl h okctihlu \ _ o

ﬁééuikat%itf"Verbrauch (éﬁ3).$ Ag NO3-Iosung + 0,1773 | %L
S Gehalt an CI'.




100001'0‘ 2z

e

b pulvertha . ass
- apiltrat- ~versetzt mi

konz.H SOQ- ‘bei: Anwe 1h
7*"L e1nesﬂ»raunen Ringes.

L ’ / P ‘ K e ’ ..',_" i
v"%ﬁﬁ; @iﬁ’Destillatlonskolben gegeb &
% Déarda‘sche Legierung und erst -1l0O.cm NaQH—losg¢
juh(BE&%«-)::gvor31c 152 gbarke -Erwdrmu ),%dann, .

 'hinzugefugt. Wenn :__é.“’lxc;!_'i:’ﬁ.'”w
32-stunde it ent
¥e1ner Ve

Iﬁitratlo,
(- O 5 cgg

n; mltKHCl (1 1) versetzt und:entstehende Gas
; gzq&ureh saure Cadmiumacetatlosung}ge itets
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k) Konzentratlonsbestlmmungen~~m

1) HCl, HNOa, H2$04 ,,,,,, 35 cm3 npNatronlau e in. Wageglas ge="

. "Pu1lt, gewogen (gl1),vorsichtig 3 ‘em?
~Saure: ‘Z egebenrvnach Abkiihlung . erneux
. & u%gz),MSaurezugabe =81 — 82 .-
R " “Gramm. ‘Uberschiigsige. Natronlauge - .
LR T-er - ,.; zurucktltrlert' Methylorange als Indi-
- L . kator), i

2). Sodalosu (NazCO3—Gehal'b).« 10 cm3-Losung titriert mit
- n~H2804 (Methylorange als Indigkator),:_¢¢;

“‘)

_”flO c —Losung ml'f,
1T cm 10 %iger Bak 3
”;schu531ge Natronlauge’ zuriic

%phtaleln als Indlkaxorrr'ru




Betreff: <~ Versuohs Uber die Nethanbildumg sus ‘- Kasse;
© . Vemserges mi% B.-8.Koavakt ans 0p.97. o

F_’ate"nt:; i o

e N
RS ENL

T 160001074
Abtéilurgsvorstand .. e

vo derDlrektloh e

Ceea o mme Emgang
Zirkuliert in folgenden T

“Aufzubewahren im Archivides
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STICKSTORP-ABTEILUNG Oppai, ‘den 19.&55.;* 1940 Le.
Lo/0p.299... Pt /

Vereuche dber die nstnanbildu&—ms—ﬂ“ aﬁgrgae-

¥, - Lot

.antakt ‘aua op,97.'

Alk dfen . '0‘,}64’,;;',,_-%;",-'1_
Gluhvbriust 49;20 & -
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ABagVI7 -
Ty
L2170 arge’

fnengenmeas\mg der Kompox:xenten erfolgte durci:a Qgﬂh{a@apillar—

.etrdnm.ngsmeaaer. Die Verauchsanordmmg fist 1n der bkizze 1

[N

_" von B-S-Kontakten gebrﬂuch--

Kontakt und~ Stunde bei einer Kbrnnng
i i ‘Op.97 beateht aua Elek-‘

,2 ﬂ2b4~cﬂ4 +_ 3 002 _,"(Gleichung 2 + 3)

e TP
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.mg,4~§,_ %ﬁfﬁm“f Ll m

R L

. i N

e o t
~ K

54) 00y 4 na e cn4 + nzo F o M
6.) 260 = GO + C, - " i

ao miisste aus dem ursprunglichen~uiaehgas theoretiach folgende'
Gaszuaammensetzung des “methaniaiertenP Gnaea erhalten werdeng”

’/.‘ "‘5

;;-‘;‘ff liscuggas B o -‘ﬁ.;:,._ Hetmgierung :nach S !ethaniaiertoh
e Gleibhnng 25 Gleichung 4 i”‘y\uas 7v~r»'

VoA V°1~Te118 Voﬂ ~Teile |- . m%

duroh die Analyae

?gefunden wurde, so mﬁsste“pch.noch O—Abacheidung stattsefundén
,;haben, | Dzeaes ergibt sich auch aus der c-Bilanz btatt 67,3 :
:ﬁVolznm ;1& mzt 3e IaQ@Atom/Eolekﬁliln 100 &eilen Ausgangsga. wnrs




Bag, 180001079

YA S _.__0...__..__.,_5 _,__...,_.7..-.*,..

870 ¢ T*" el
-"5_" - /? Og

den mzr 65,1 Volo-TeiJ.e mt ,je 1 C’ Atom/uolekiil erhalten. Wie .
Pchon 'feaagt, war denn auch der’ Ofen am’ drltten ‘rage verotoprt
infolge Ruasabacheidnng _Die Hethanaynthese hattederart ,‘,nachge-

laaaen, daas das Ausgangagas lmrz vor. dex Ofen—Verstopf\mg fol-
;gende Zusammenaetzung hattes

002 S 13,7 Volosa

co B "

) Um die Russabscheidu:ag zu verhlné.ern, "de Wassardampf zuge- .

\\$etzto_ Da nach T?orversuch 1 slch beim Eischﬁas 3 Volg-»Teile CO

i
rnmznse qzea—b,abenv*so—-ergibt—as1ch_bei_126.x1cb'ils td_od.ﬁas__u%

durchgang,/"as " }3,3\ ‘Lt; DGQ/S 8o mit 320 umgeSetzt werden mﬁesem
*dles —ent sprieht elne" X A;asserv:erbrauchuﬂ::ron_cao m.:’: > H?_ 0/ Std c,*._Esm,
mrde zu dem Versnehe pgechend ‘den; bei emmr normalen Kon—

ﬁ'étbeoretisehen Nasaerdaunpfmena

gangsgase 8

Mischgae ‘ “‘

S 1 Tag

co“22 4”“"’2"»?—_‘%;_3_9 35 ? s
ob 39,2 v 1,3
n, 35 2*1.5'*. ‘ -%,’.9.. Lo
_cg N o,z,_ L 25,7'.. . 25,9

E:2 21’2 . 36, T 3292 8

Hs.ch 4 Tagen hat s die mcthanblldung so stark\abg@‘nommen un
der Ofenw:.&erstand so zugenommens \.a.ss aer Versucki ga‘bgebrqchen

g, «werden nmsste, Der Kontakt wa:z' verrusato s _ o
o - R -(;..,] : X L. TR

3 ) _/ﬂr d:.e_llethamslerung 111 d.er Hau,p‘i;saehe nach Gleiclmnt 1 (So - 5)
' '~ﬂ—~GO—+—- I!zw»m(m*wé-mﬁzom




- 6'- 1@00;039‘#

verlaufen zu 1assen nnd um za’ sehen, ob bei einem Verhﬁltnis'
00 i” keine Kon@aktverrussung auftritt, uurde dem.liachgas-

H, ™3 SRS Y
Elektrolyt-ﬂ2 zugesetzt, aber ohne Dampfansatz gefahren §r

das ‘Gas wurde vorher'mit GaClz getrocknetob', A
,Daa Einganga-&as natte folgende prozentnale Znaanmensetzung .

”:002;,;- 2,00

-

'CO” . 20 2'v
‘32 Sl 266 41..;‘ |
 ca4,}. ﬂ Gy2
.x.ﬂgfff;"ll??.,

.
fr*

— = . : o 2 _,.;‘7 » ,- | Ty e

1Dle Gasyusammensequng schwank e wahrend

m‘des Vcregcnea in mhssiggn Grenzen, der
fco-Gehalt stzng aedocr nicht. iber 20 %

| der Hz-Gehalt flel n;cht unter 60 %.'

e K SN

HDas Ausgangsgas haxta nachfder Methaniaieruns folgende prozenp
”tnale Zusammensetzznﬁ.bWJL o R .

E f. | 10135! 30T&5 \ 50?8& ‘- RS i
;c02«~*~4 5 w:?~§f”*~ldf§:ﬂ«if; ;”_  W,_ﬁk ;‘.,_
T‘fi?;gy 38 O.tx o
.4| 18,27 23,0| 22,2 | 22,8
, m\ - ,_25 4 "\"‘V - : .: ) bt '\

Lm zwolften.mage war aer Ofen~infolge Ruaaabacheidung verstopft
De aich noch erhebllche mengen co und 32 1m‘Auagangsgase zbig.

_ﬁen,,so‘war bel demMVersuche die Gasge’chwindigkeit zu gross

'Ans d;esen‘VorVﬂrsj#hen ergibt elch folgendea. £ 4 :
1. ) Bwl der Mebbanlslerung von nischgaa mit B-S-Kbntakt findet“
-wenn nlcnt genugend“ﬁé vonhandeﬂ iat. neben der lethanisiernng
~von GG und Hz anoh~ Ine Konyertierung von co mit dem bei der
Methanislernng geblldetenwﬁao statto Gleiohzeitig erfolgt Rusewﬁ

!abseheldung, dle Zwar durch ﬂasserdampfzuaatz verrlngqrt, aberf

~nicht ganzlmph verﬁieden werden konnte,~g;ghgf;;v;,_g;a S
2 kgl i :
;2 ) Aueh he;‘ﬁVerhaitnls gg ‘% findet noch geringe Kontakt—
: SRR B o S . RER o
verrussung“smatt“‘wenn“das Gas nocn apssyr&em cog“éﬁthﬁlt. Denn
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17?

;d:esea 002 wird nach.Gleloh 59 ( s. 3)
O, + 4Hy ,‘=_en4 * 280"

-

“auch znhﬂethan rcduzlerf und infolge ﬁa—langelsftritfg
Abscheldnng ein°;1 ey Sl

- zd h ‘ Yé?ﬁbilggiﬂ is@gf.
nur Pmsetzung zu kurz, da die & taktbelaﬂ‘nng'nicht“von s

',eaa/atde. gefahren, Das Gas war mt ‘
’Verhﬁltnls vonnqo  -~-




160001032

::Eiﬁéang
vor -dex thanlsierung*mw
. lﬂiechgas + /32 o

?.




y Gb | , :
—9- 35.3.8‘7 .

 1 ) $albst ger;ngste* Spuren von st vergiften den K&nt*akt, der
) Kontakt hﬁlt den Schwéfel vol]kemmen znr’lzck, sodasa ‘.‘m-Anaganga—
5&.' e:l.n H28_ mehr nachweis!{ar ist. i e
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Bag— Targey
-10- 2170 30/403

von- der Bethmmmsetmg iat 1n Skizse % dargestellt.

. —_—

Zuaa.ume nfaaaunb.

Baz den Yerauchen, walehea Verh&ltn:la be:l dor lethaniuiernng.
von Wasaergas be zw. lliachga , :

o ; Yo ; ' e e e e e g s,
e .*r.":n:)w"" AT T T e e T : :

;1 ) "u‘r'n:x.r aussabschemung ist'nicht pur du Bg,yemutm- s be-
,ach_tez_l, sondern, auch aas co_g verhiltnis. ' e

'2.) Ell -fiﬁdet ke:.ne Russabscheidnng mehr statt, wenn dea Verhﬁltnia
o &Q %und das Verhaltms e X

3 ) Bei einezg,, vCrhpl mz.sse ﬁ%q“a % ”bi. % trat Rngsabscheidnng auf,

: die dm*ch 1120 Dampfznsatz f”ast ganz su verh:lndern war.

nindcrtar G&to weiter. Der Umsatz iBfﬁf 99—100 ﬁ. Ein gering

co and" 002; ¥ ehglt im Auagangsgaa kaxm dnrch lachverbrénmmg
‘restlos cntfernt werdeno DT e Dl

tot aich nach dem GO und coz-'
_ ""’_es. Be:. einer atﬁndlzchen Belaatung von' cao 15
I-tr. (co + 002)/100 cm3 Kontakt = wobei dns Verhdltnis von
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S ZTU A

602 % war vmrde 99—100 ﬁise uethanbildung erreioht.

*'“7 ) Dae Gae mnss voIlkommen S-fpei»«aein, Auc‘h Spuren organischenf £
SQh'eiele vergiftgn den B—S—K*ontakf. , wenn S—hal :!.a,aa Gas verwen-
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Thermoelement =

rrc:‘:‘;biqlm'_'lz‘ o
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s!:cxs&or:~;n&nxnuru S e -
ngﬁop.1o Oppau, den 2. Desbr. 1942. O.

’A k t o—n - l o t i z
‘\g ;» - . - o R

Orientierenda VQr-nohg‘nber den_lcthaniaiornnge
L - kontakto

L : S . : —_—

e T J—

oy . - ) : : p .

,7In dor !bntakttabrik‘Op‘97 wird ein zur co—nethaniniarung dionen-
“der - Methanisierungskontakt (B3-Kontakt: etwa 24 % N1, 12 % Mg,

,28.% 002) -hergestellt, Es sollte eine. geeignete Pritfmethode die-
‘ ses .Kontaktes -ausgearbeitet sowie eine Reihe praktisch uiohxigor
“Fragen (Binflu8 von Vorbehandlung; !enperatnr, rroudotorton, e
CO-belastung usw.) geklirt werden. - v
"Die Versuche wnrden in den Jahren 1958-41 mit dqn erschiede
-Iabor- und Betriebs-BS-Kontakten (Korngrbge 2-5 mm; 40-10
Kontakt in Porsell hr v. 25 am Ieito), die. sunfichet

Tathaltig, spiter aber wegen des B Un, 1Lusse

unlfattrei hergestellt waren, ausgefiihrt. S

- Das- durch Mischen von Wasserstoff und 00 (dﬁiwrlasohqn -her

95 % H2 und 5 % CO. Es warde suniichst ungereinigt, i
“als sich der im Wasserstoff vorhandene: organische 8 :

“als sch#dlioch-erwies, nittola Gaorcinigungsnasse und ‘nity
M-Kohle entsochwefelt.

Wasserstoffstrome (120 1/3td.)-auf 40090 angeheizt und 4 Sté.boi
4009'mit Ha behandelt, dann nach Einstellu !“oino:.ler

-stellte su methanisierende Mischgas (126 1/8td.) bes
B
,,,,,,, "o
Die "Normalfahrweise® béstand darin, das der Kontakt sunichet im
Fatal von nach:Zuniachen von.. 00‘(

. ; E % o her
geatellten Mischgas bei 3500 gefahren wnrdo. nas Augmag’ dcr'lc-"
thaniaiernng bei den’ einzelnen Versuohen wurde ganaﬁdlytinuh'

*;fwtrd der Kontakt langlam innliaohgasatron anfgehoizt. -o tiitt

-, bei noch relativ niedriger Temperatur - etwa im Gebiet von-180 -
‘bie '220YC - pl&tzlianeine mehr oder weniger starke reqporatnr.

erhthung (oft bis tiber 400° C) ein: der Kontakt apringt an und -
"methanisiert"” unter- gioiohzoitiger Waulorbildnng~. Wird hierbei
eine ﬁbquitzung des Kontaktes vermieden (vorﬁborgahando. Kb~
schalten der elektir. Ofenheizung) und eine Versuchstemperatur von
3509C eingestellt, so 1HSt sioh eine~v6111;o lothaniaigrnng dgg

00 im' Mischgas erzielen.
‘Beim-Aufheizen-des Kortaktes im Whaaerstoffitrol tritt das Anp_,_

springen erst ein, wenn CO zugefiihrt wird. Durch voz'iohtige Zn-h

fgaba des CO und gig;ohzeitige Reduzierung der-othnhcizun -kann™
man erreichen, daB8 die. Kbntakttemporatnr sich bein "Anapringgnui‘
Wnichx wcuentlich andift. 4




ddg Vorlnoh oine heugrauo
é}zgg, um etwa. 30-
urdo ‘ni eobaohtet..a

© Anorgan.8 (ngs) erwoiat s:loh in do" untorsuchten turbere:loh-
‘bereits in sehr geringer-Menge- -al@-ein- starkes Kontakt@ift. °
‘wirkt um so rascher, in . je- atﬁrkere}' ;Kongzentration es 1mvl:laohga’ie.r
“vorhanden ist. Der 8 wird ‘hiembei vonr Knntakt unter Sulfidbildnng
(8=) aufgenomen. . ¢ el :

A S
.’--—-._-—-Q------—.--- > o

Der 51130 !'riuhkontakt bonitst »m_;. ,
Parbe und istinfelges seiner COg-ab
40 i uino- Vol g:l.ntort. Bin’, Zerfal

‘3au)naoh Be-
triebn-Stdn. -

o A SCReEt
£ . ?rg p‘sOh”fﬁ}“-( 0 "‘1‘-_'1
8L _gaam sanehnonde ®)
,Kontaktos. Das md”; igas {e-daher, - : :

o?i’hwotolt .

Drrdusiega oy Shmt:

nE .f",,soheinnng‘, der frﬁherc ‘gute

cht. (Vers. 67 --- wieder 4.%.0C A ) ,
Nt ohwefelungebehandlung bei hihe Tempers &

i 1 ,Ad‘:le ,ﬂ!ataaohe, daB der Kont bed huherer Temp' ratur: nur :
kbegrenz haa.tbar ist-und-zu- eine z eigt (vg”I,}!Ee' peratur‘ -

""nne.f Naohlauen seinor Akt:;,vit" «'”'_,_ 11!"‘_‘1 e Un=
Sulfat-s 1‘ 3 S o &%daatellt

I{o_ntakt 1n Sulfid-s. d:l.e n:l.chi: n&her untersucht
Anftreten.i.einer xontaktaoh&dlgung be: ,.utﬁrk_l

Anreigher _
‘-achoinoné Vorsic wurde.daher- die»betriebnnusigeufxontakt-"

heratenmq‘hu hia,wnﬂrafbasia umgeatellt._f_-ﬂ o .

)
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: ]. :;*.v

Binige onlfathaltigo Kontakto duxoh Umfﬂllendenlfgttrei hergo-vi
stellt, 1102@n“durchwo§ gux (Vera.ABQ -.350° 0, 120 ﬁgso Lanfzoit

“onne Akttvitatanaohlas A0 =

BEine geringe ‘Bphhung dex .- 1£tfootigkeit des Kbntaktoo gegen T
Sohwefel lieS8.sich durch Zusatz von 3 %: chromoxyd (Vers.62) besw..
'3 & Wolframoxyd (Vers.61) ‘erreiochen;-fxoh Zusate, griferer HoS-
‘Mengeén trat-jedooh auch- hiar%oin»;aaohon ‘Nachlassen der Met :
sierung ein, sodaB auoh. diese Kontakte fir einon‘nunorhotiibb

‘nioht: geoignot waren £tc; uoncﬁznr Herstollung—gift
Kontakto wurden nioht & i

Y

fanter.

Q - im- hgae: L
D00 Qrziolt worden. e
8071161 .k {. '1' bei 60090, ein. an-
derer: Kontal Vers.46) 69:-Tage-lang “350° + 32 !age ‘bei 5009
+ 33 Tasg-ga... 3500.-+::8 Tage bel 600"+ '.l!ag bel 650 sim_gang nv
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4) Kontaktvorbehandiung., . e :
wvnio.verqigtungMdoa~tbntakt¢a1inﬂkr1t§gohen.romp raturgebiet trat

nie auf 'besw. lieB sich stets umgehen, wenn, wie sahlreiche Versu-
ohe zeigen, der Xontakt nicht im Mischgasstrom, sondern in einer
H2-Atmosphiire aufgeheizt und e:at.nqohbﬂberaoh:gitanjdps,kgiti--
schen Temperaturgebietes, z.B. bei 350°C mit Mischgas beliandelt . .
Anstelle des Wasserstoffs kann nun auoh;Lﬁtt'(Ver..S})I‘stickatoff
(Verq;éO;’G#)“odpr?auch:xbhlbnzﬁure;(Yeréi619*vorggndpt-pp;den;i_@
Diese Tatsache beweist, da8 man-es bei der von Anfang an ausgeiib-.
ten Wasserstoffbshandlung 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-Palle fir Laborato:inmsvtrduohe~bodbndera'bcquomi*uﬁd'angenoﬂ“

.meblasnahms,;daoikritiaops;Tempergtu:gebiqt'zurubgggpuoken.,Luft/
‘allein (Vers.51, 55,63) bezw. ein Luftzusatz sum Mischgas (Vers.
56, 57;;»-44‘ﬁ_Luftzuéatz;’Soooc) schidigen den Kontakt nichts .
vabenjowenigxoip,Wadg@rdanpfznuétz.beim;AnrahrenTnit Vasserstoff
AVers.A1,14). . .. .U T
rDiggpragyisOhognrfahrungfmitgdom;Kontaktviqygmitgden‘Qbigen,Etibba
ﬁn;gpggfin'beqtor»ﬁbereipatimmungg’mwnakntahren.desyxbntaktes;‘chw
waqnxahmwhiorbo&aa¢§e&dﬂ%oxmzunﬁohstﬁimﬁnuttnxromgbiu;QSna;lsgﬁgé;
dann mit Wasserdampf bis etwa 300 aufgeheigt wird und 4a8 dann
ansdhlieSend der Dampf durch Mischgas verdringt wird. In der Pra-
:&¢£&wirdwa1lo;derykritieoﬁbgmompogatuxhere1ch;dunoh,£ufhoizongm1$; »»»»»
srdampf liberbriickt. Selbastverstédndlich darf der Dampf keine
figungen (z.B.01) enthalten. = " ocTog e e o

4, .

i - e i s e AN i e g e e el e e

i

" Bei .einigen normal verlaufenden Versuohen traten Kontaktsohidigun-
"fg:n dadurch ein ;ndgﬂ. sich der Inhalt -der Wasserstoff-Flasche im -

31

7 1

r.q¥1lig veFrust und zerfallen (Vers.30 -

sache-zefgten; ‘das(Vers.70)-Hp-CO-Genisohe -mit-9. - 13-
;,ogpgg;chwigrigkeitfinﬁQQrvhabopatoriunaappa:atng_mp-
rden knnen. Beim Fahren mit hiheren 'CO-Konzentratio-

aioh (Vers.72 - 23 % 00, 600°C; Vers.70 - 20 %.CO, ..

’0l.ge_des Freiwerdens grifSerer WHrmemengen | '

Kontakttemperatur ein; eine zusidtzliohe elekir.Ofen-
‘5§§fluihig;-Dieguetngniaierung~lies Jedoch nach

, die. Kontakte waren~ teilwsise zerfallen und ver-
e kommt offenbar -eins.gsu starke lokale Temperatur-
= ungeniigende lokale Wirmeabfuhr) und evtl. auch eine
Belastung des Kontaktes (Vers.72 - 360 1 CO/Std/1 Kon-
rage. Weitere Versuohe iiber die CO-Belastung wurden =

ool

il

ne Regenerierung einiger aus unbekannten Griinden schlecht gewor-
% ér‘Litzkendorfer Konlakte duroh-Behandlung mit Luft bel hthexe:
‘Temperatur (Vers.49,50,53) besw.mit Luftzusatz zum Mischgas (Vers.
61). fiihrte nioht zum Erfolg. Desgleichen war auch eine Regenerie-.
:rung-von mit S vergifteter Kontakte duroch Luft- bezw.Wasgerstoff-
lung- erfolg ‘rdh'lln”ed:!;glicp..:I.m/%%l%gi iner "va'rruaﬁﬁ"gfﬁ(svifﬁtsgz;

thehandlung bei 3500C (bis. zunm Verachwinden der

oy

.....



loUOOiUva

B g T »:_5:’;7"‘:3;5;,:-_ w___"m__* m_. |
21/ — 1drgeg I
8) ___mss_t.p_rz_e.-. 30,4 Cn R

--—~Anl#Blioh der- betriebam&ﬂigon’Unstellnng der lbntakthoratollnns.
auf Nitratbasis ergab sich die Prage, ob ein erhthter Ritratge-
halt des Kontaktes aktivititessohiidigend und 1ntb1g ¢-der Abgabe ni-
troser Gase. korrosionsfirdernd sei. Es seigte sic %3a8 (Vers.46
- Laufzeit 135 Tage; :350<65090;..2,5 % HNOS) _das tiberschissige-Ni-
trat keinen EinfluB auf-die nothanisierung ausiibt und das es: sich
(Yeru.47) An Gegenuart von Wasserstoff in NH3 unwandolt.A S

Bin Uehalt“von Eiaenox h(Vore.SB 51,8 % ‘Fe203) besw. chloi
- (Vers.46, 47 --' 1 % C1 arwies aioh nicht ala stsrond._;‘.

h)'lbthanisiegggg von COp. - = { :
-Da’der karbonathaltige. Kbntakt vorubergehend -~mit atgigender Tom-
“peratur steigende Mengen - 002 abgibt, sollte das Verhalten der
CO2 bel gleichzeitiger Anwesenheit von Wass@rstoff. gep rﬁft werden.
“Es tritt (Vers.24 - Gasgemisoh v.. 34 Hz + 4 f co + 2 % 002)¢, o
~eline wvillige Hethaniaicrung der. co bin.A; . " L >

1) §Qn§5kt2rutmgthodo. - . - B
‘Eine geeignete. Laborvoreohritt znr Prﬁrung des BB-Kbntaktes 1a$
nachstehend" ‘angegeben. Die” Verwendung: von Wasserstoff beim Aufhei-
gen—des Kontaktes ertolgt“aus*ﬂrﬁndan“dcr*Einraohheit*“da*zur‘ﬂor“
stellung des Misohgases. nar 1 dislioh 00 hinzugefugt werden muB.

_,Voraohrift:M(Vglrrig.“l. 2)

. - 50 com- Frisohkontakt ‘dep: Karnun -5 nm, 1n einem Porzellan-‘
< ~rohr-von 25 -mm:l.W.-angeordnet 80h10hth8ho etwa--10- on)mwor-
“den im Strom von reinem entaohwofelten-ﬂaasorstoff (120
1/8td) im Laufe von etwa /2 Stunde auf 350 6’(Ihermoelomsnt
in einem Sohutzrohr, letzteres 1nnezha1b ‘der - Kontaktmasse)
-aufgeheist und dann nach Zugabe von 6 1 co/sza (ebonfalln

sipsnery

entschwefelt)mit-d / ,
‘95 %' H2 + 5 % co)7b01 3509C gerahron.vf1~“‘“‘**f;
wwgie Abgasanalyse wird tiglioh genommen ((CO2, CO, H

: 12, CHy).
“Ein guter Kontaktfsoll aofort und - dauornd das co vollatandig
ETe cn4 umeotzenaw R | ISR Ty e e

I : bezogen aut ‘*bezogen anr eeintor-'
o ﬁfj**éf;;__ Friaohkonpakt " | ten—Kontakt 40 % Sin-
. o e Lo T § "‘ teruns) ST
‘Kontaktbelastung : - 2500 ‘Misohgas - 4200 Hischggg_
w;__w_ﬁmuyguﬂg',;j;_h:;ﬂ_pro A Kbntakt pro 1l Kbntakt
;«Hmyﬁﬁwﬁw-mﬂpro Std. = .,,H- . pTO Std. = -
- oo o1 - X201 €O pro 1 ”*jf 200 .1 CO pro
- — ‘a;;*ﬁ‘. Kontakt pro. Std._‘j Kﬁhtakt r
co-g:gggilzait—im“;ig? tha 30 Sek.d f7f SN T e
GO-Gesohwindigkeit_;._:f_jjI etwa 0,5 om/soogﬁ
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