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Oberhausen-Eolten, den 10. Januaxr 1944 .

Beriocht

ber die Herstellung des Toka-Kontaktes in der ver-
suchstechnischen Anlage.

Die Ergeugung dieses Eontaktes kann in 2 Hauptverfahrensginge
gogliedert werden, die vollstlindig getrennt voneinander durch-
gefiihrt werden ikbnnen, Es sind. dies die Herstellung eines Al 03
von gang bestimmter Struktur als Trigermaterial und die -eigegt-
. 1iche Katalysatorerzeugung. ) - , :

A) Ergeugung des A1,04. - ) o N
- Es.wird dabei von einem normalen, etwa 50 - 60 % Al,.0, ent-—
haltenden Aluminiumhydrat des ‘Handels- ausgegangen. ﬁié Lasa.ng
dieses Al-Hydrats wird.in einer 15%igen NaOH-Lauge bei 100°¢
“in ca. 8 Std. Qurchgefihrt. Die Menge des Natriums wird hier-
bei so: gewi#hlt, daB ein 80%iger UbexrschusB: fiber dern Bedarf: )
-bhineus vorhanden. ist, der nach dexr. Gleichung 2<N#0H + Al O, =
2-Na A10, + H,0 sich errechnet. Dies ist:-notig, um gie Afudi-
natlauge“zu s{abilis%}é;en'.“ Nach dem Abkithlen auf 40° wird die
Losung. von in. ibr en ltenden Verunreinigupgen wie Eigen— :
hydroxyd,- Kieselsiiure und etwa nicht-.geldster Tonerde. abfil--
triert und so verdiinnt, da8. sich, gerechnet auf NaOH eine | :
5%ige Lésung ‘ergibt. ‘Scdann wird. die fosung. unter guter R
und entsprechender. Kiihlung’ bed ca. 30°. mit feinverteilter R
gasfdriniger Kohlensdure im. L=ufe- von 2 Stunden zersetzt.
Nach vollendeter Fi#llung wird schnell filt lert. Es ist hier-
bel wichtig, daB die Lésung nicht liéngere Zeit - e8 geniigen
schon 6 Stunden - lagert, weil bei léingeréem Ligern Umwandlun-—
gen -der urspriinglich '.erhaltenen;Aluminiumhydroxydform ein-
treten, die ‘ein Seifigwerden der Fillung bewirken und es - .
praktisch unmbglich machen, ‘die F#llung. zu: filtrieren bgw. zu
-waschen. Nach der Filtratio ‘wird das Aluminiumhydroxyd auf -
. dem Filter sofort mit heiBem' Vasser kriftig nachgdwas hen.
Herren:. .»:(!i)a.s : iroduk‘t-~ Wirdidahn':- in 'einer Maische aufgemgischt, wobei '
Japtin’ . direkter Dampf bis zum’ ‘Sieden der Lbsung ‘eingeleitet wird. "
Prof.Dr ga::::n_ »Darauf: wird. wieder filtrigrt,'fhaéhg_e’wgsqhé‘n,-;_ aufgemaischt.
£ ter'den gegebenen ‘Waschbedingungen gind: 6 Waschungen ndtig,.

pyederbecky n don’ Alkallgennlt auf-unter 1:£ Na,0. zu senken. Diéser . .

| or. ‘qe__l_xflge:;- " kann: im Aluminiumhydrat ‘belassen, werfen..’ Nun' wird das Alumi-.
“niumhydrat, das'ca. 80 % H. 0 enthklt L-;r,-.vé;‘g'e‘t:_r;och;e_t und sodann

“kalziniert: Es ist’ qa,béi'jﬁ‘xiﬁtig_,f dag’es mindestens 2"Stunden
-lang ‘e"ige;ﬂ!einpérgtur; von 650 =700 -erhilt.-Das so hergestell~

teA1203 ,st-'f:e;.pé'_fhpchy!é;tigjg',K;o;ita‘lgtjtrﬁfgé; substanz. Sie hat -
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oinen Charak:ier, dor als otlirkeartig szu bezelohnen 1ot,
d.h., nie bildet ein stliockiges Produkt, Hhnlioch der bokinn-
ten Hoffrunn-Sthrke, das muscheligen Bruch geigt und sich
zwischen den Pingern zu einom vollkommen feinon und nicht
mohx sandigen Pudexr ferreiben lUBt, der ausgegzeichnet form-

bar ist.

xhtélybatorhcratellnng.

Das i%g wird in einer Enetmasqchine mit Chromnitratlauge,
zweclifidig in der Form deg kristallisierten Cr(NO.) 9H,0,
yo8 man im Eristallwasser aufschmilzt, in oisen odsdn
Menge Versetzt, dag8 auf 80 Gew.-Teile~A120 .- 20" Gew.-Teile
Cr,0, kommen. Bei der Durchmischung wird9A®knli in einer
ﬁgé fgugesetzt, deB- auf den' Gesamtkontelkt gerechnet 1,3 &
Ne O»eﬁth&ltén\sind;“ner'geknetetewxbntakt wird in eiger

zersetzt. Bei der Vorzersetzung entweicht das Eristallwasser
deBMChromnitrats-sowie der. gr8Bte Teil. der Salpetersiure
in Form von Nitrose. Der vorgersetzte Kontakt wird anschlie~

"Bend ‘gebrochen und gesiebt.~Die Hauptfraktion 4 - 8 mm gilt

nach der Kalzination als Ferfigkorn;'das,Unterkorn wird )
gemahlen“und:beim‘KnetprozeB‘wieder‘im Kreislauf gurlickge~

-rﬁhrr.fnié*tdlgende Fertigkalz&nation'e::olgt durch ein.
‘gweistiindiges Erhitzen auf 600%. Die Temperatur kenn hier—

bei‘huch.hﬁher gehalten werden, doch'isy'dann die Erhitzungs-
-zeit;én-Bprechend-abzukﬁrZen; Zweckm#iBig  ist eine Temperatur
vyon’ 600, weil béifdieser'Temperaturvdie:Gefahr einer thher-
hitZdng*fast»ausgeéchlossdn~ist, e i

Der fertige Kontakt zeigh ‘eine Sattgriine Pirbung. Zu wenig
gebianhhte*xhntakteﬂ51n&'bréun;ichlbis”gunkelgrﬁn,_zu hoch

gebrénnjé»Kbntﬁkté”wbisén”einebgraugrﬂne“bib,violette_Fﬁr-
bungfaui.;aas“Kbntakﬁgqtﬁge-iQt_ﬁberausvdruckfest,“dabei )

ggt;pe;:037,v~

{starkiﬁorﬁayvbei»ganz'minimélemfAbr;eb,ﬁbas-Schﬁttgewicht
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‘dieses. Produk

Al,0y,  Fé,0-und
‘Fﬁfl’zehﬁige}m {V =

40) priessing o0 a0,

gy ——

&dtﬁﬁ;qeb‘ﬁﬁhdéis'ﬁif&'éi'eiﬁdﬁtonerqg von '

-Firms.Hoesch, - Diiren, angewands, die ca..65% 41,05, geringe
.Mengen;vonﬂzegog.?ndpdQnLResﬁra15Hthse %t.~4
88 (¢

. T enthi 80 kg
(g8 312 ke 100%iges. AL,0%)  konnen alg " .
Charge in, unserem: L Ssbehiéilter (V.= 11, obmd.eingeset 2t per—.
den. Dazu kommen.950 kg ca. 45%ige NaOH (ca. 4 g?%"ésgé’ g St
100%ig) . Nach der Lisung. wird die abgekiihlte: Aluminatlauge
.ﬁhg;»eih,Kgl;y-Fil%gr'filtrigriﬂ,Denvﬁﬂckqﬁgnd betrégt bei
einer.Charge 1 _.2 kg aB8produkt: (40 % trocken), das aus
j $i%a8 810, besteht. Das Filtrat wird im 0
Fal Lber. (V = 1 chn .;;gu;’-»‘_e:iné:; S#lge Lauge verdinnt und
dié Féllung bel ca, 22 begonnen. Eg wird dazu’ Alkagzid-Koh-. .

;1epa§nre'verwendet;‘pa'das Kbhlensénre;xréislaufpnbléae-n§ch
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nicht enguschloosen ist und wir dgher woegen der schlechten
Absorption ca. 1000 kg CO, fir eine J¥llung bendtigen, die
in 2 8td, durohgefithrt sefn maf8, wird parallel noch CO, aus
3tahlflaschen angewandt, da die Alkazi ~Anlage h¥chstefis
300 kg €O0,./6td. zur Verfligung stellt. Bis

muf dann durch EUhlung auf dieser Temperatur gehalten werden.
Die Piltration, ¥asohung und Maischung geschieht aut einerxr

'Filtorpresse mit 60 Pe-Rahmen und darugehtiriger liegendexr

Maische. Wihrend dexr Yaschung nimmt das Volumer des Pilter—
kuchens um-ca. 50 £ ab. Nach 6'Waschungon haden wir bei
Norme1fdllung einen Alkaligehalt von 0,2 %' Na,0 erreicht.
Der Filterkuchen wird dann ausgetragen, Der wgseerverbrauchi
betrigt pro Waschung ca. 5 cbm Ruhrwusser. Die Vortroolknung
geschieht in Alupiniumechalen in’einem Trockner von Pirma

~Hass bei ca, 250Y. Sie 1ist in ca. 15 std. beendet, wobei

80% der Feuchtigkeit des Produktes verdempfen. rie Kalzi-
nierung wird -in Muffeln auf sSiocromal-8-Schalen durchgefithrt.
Die Kelzinastionsdauer richtet aich nach der Temperatur des
untersten Bleches, das 2  Std. eine Temperatur von 650 - 700°
habenfmuB.(Geqamtdauerﬁca.'7 Std., Charge = 8¢ kg kalziniert)
Wenn es n¥tig ist, wird das kalzinierteiAléquin einer Schli-
germithle gemahlen. o : " T -

Katalysatorhetsteliung.

In Knetern fon Firma Werner & Pfleidérer werden 20 kg Al 03
mit ca. 21 kg chromnitratlauge‘zusammengemischt. Die Chrg =
nitratlaugevwird uns von der Firms IG.—Farben, Uerdingen,
mit einem Cr.0 -Gehalt von 12 - 15 % in Topfwagen geliefert.
giﬁer V. AfKonzentrationaapparatur'auf ca,
B1t. auflonzentriers ung héiB zur Mischung
ndet. AuBSerdem kommt dieuﬁotwendige'Menge_

NaoOH, ae im Kreislauf gefiihrte vorzersetzte Kontaktstaub..
(ca. 10 - 15 % des Gesamtkontaktes) und das zur Plastifi-
zierung n8tige Wasser (1.~ 2 1) dazu. Der KnetprozeB dauert
ungef#hr .1 Std.  Die gut durchgemischte Masge wird in Hoch-
druckprés%en von. Fa. Werner & Pfleiderer in Striéinge geformt
§150V+ 200 ‘atli) und auf 81croma1—8-Schalen_in:Vorzersetzsrh'
Fa. Haas, Lennep) 12 Std. lang einer Temperatur von™ 250
ausgesgetgt. Das voréersetzte rrod@kt-wird~in'eineM'36111gér-
Brecher zerkleinert und in einem Sieb von Fa.Flimnerich ab-
gesiebt.‘DievHauptfraktion_v0n 4 - 8 mm betriit durchschnitt-
lich: 85 -~ 90 4. Sie wird in einer.zweiten Mu{fel‘auf'Sicro—,
malsghalen 2 Std. bei 600 ‘ka121nierty,wobei:éievnoch_ijr"a%
des Einsatzgewic?tes verliert. (Gesamtdauer 6 .Std., Charge =

Kapazitit der Anlage._
‘Die,ﬂeiétung der Anlage istheinérseifs-begrepztAdurch Leutemangel
andererseits durch,Z‘techqﬁgche Engpéisse. Der erste liegt in der

Al,0
drgilanfgestelltenf2u~verwenden war, -auf der pro Tag eine Cha

=Produktion’ beiim Wasc prozeB, .da nur eine Filterpresse von:
rge
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(312 kg A1,0,) gewaschen woerden kann., Unter der Voraussetzung,
dag8 genug fa&to zur Ve stliinden und wir ohne Stéxrung
(Pliogoralarm otc.) durcharbeiten kYnnten, wiiro, ule
snsusehen, in 2 Taogen 3 Churgen zu erhalten. Dor zwoite Bng-
pas liegt in der Leistung der Muffeldfen. Bei don momentan
herrschenden Verhiltnisnen kinnen pro Tog in einer Muffel

kg Al1,0, kalginiert werden., Das entspricht 250 kg Pertig-
kontskt, ae} von der 2, Muffel im Tagesdurchsatg bewhltigt
wird, Diﬁuﬁrauiz-zigsatzwaagen fUr die Mufrfeln, diec wix ben¥~
tigen, um ohne Unterbrechung chargieren zu k¥nnen, sind noch
nicht geliefert. Zwei Ersatgmuffeln, die vor ca. 1 Jahr be-
stellt wurden, sollen noch diesen Monat zur- Aufstellung ge—
langen.’ Der Elinc-0fen (elektr.nrehofen) Tir die Ralzination

‘des Alggé steht vor seiner Fertigmontage. Sollten diese
te

3 Aggr sich bewidhren, wire der Engpass in der Kalzina-
tion behoben. Die Vorzersetzung . kénnte bei- vollkommener Aus-—

nutzung ca. 850 kg, die Formung bei Verwendung vcn 2 Pressen
800 kg Pertigkorn pro Tag liefern. -

Es sei hier noch auf eine bedeutende Vereinfachung dex gesam—
ten'Konjaktherqtellﬁgg7hingewieaen, die versuchsweise durch-
getﬂhrtjwurdé;,Die‘Aktivitﬁtsprﬂfungen dieser neuen Xontzkte
eind/noch'nicht“abgeachldesen, doch lassen dle ersten Resul-
tate vermuten, da8 der neue Weg gangbar ist.






