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Das angorogene amorikaniocke Patent 2184235 enthilt lediglich.
Angaben, Versuche und Kontakte, welche die Delydrierung
betreffen. Vergloiche dazu die snepriiche 1 - 9. Tenn auch

die Dehydrierung und Aromatioierung verfahreneabfig viel
gomeinsames haden, so iot bekannt, dal gerade von der kata-
-lytischen Seite hor betriichtliche Unterscliecde vorhanden sind.
Zum Beispiel ist es m¥glich, mit einem Xontakt cus Aluminium-
Silikat und Chrom-Oxyd sehr gut zu dehydrieren, wikrend
praktisch keine Aromaten gebildet werden, andorerseits 1Bt
sich beispielsweise unter Verwendung von Aluniniun-Oxyd-
Chrom-Oxyd-Kontakten eine_hohe iromatenausbeute erreichen,
Olefine werden nur in geringem MaGe gebildet. Reide Kontakte
enthalten als aktive Substanz Chromoxyd. Wiederum geben zua
Beispiel Aluminiumoxyd-Nickelkontakte gute Ausbeuten an
Agé-aten Olefinen, Aromaten entstehen nur in geringem MaBe.

Es war also aus den Angaben des obigen Patentes in keiner
VWielse zu entnehmen, deB gerade Alkali- und Mangonzust tze

in Kleinen Mengen vorteilhaft auf die Kontaktaktivitiit und
Kohlenstoffbildung einwirken wiirden. Denn 1. ist eire Kom-
bination Aluminiumoxyd—chromoxyd-uangan-Alkali in keinem
Beiepiel .angegeben. Erwihnt ist lediglich xuno4 auf Alumi-.
niumoxyd; also ein Aktivator ohne Chromoxyd:‘(Vergleiche
Seite T Zeile 38) Ein solcher Kbntakt &ibt aber praktisch
keine Aromaten. Auch bezﬁglich der dehydrierenden Wirkung
18t der. Kontakt aehr schlecht, wie/ein Vergleich mit den
ubrigen';erten der Tabelle auf Seite .7 ergibt. Eine die
Aromatisierung gunstig beeinflussende Wirkung ist. auch ,Ubex-
raschenderweise nur bei geringen Alkali—vund Manganzusafzen
vorhanden, wie aus folgender Tabelle .eraichtlich 1st'

(K ntakt besteht aue Fo N E An.Ausb. * Vers.Temp.' -

ST5.%0A % 3 1748 cr, o3 6,“6% Mno 17( Na. A160 # 440°%
76,6 .83 17,6 © B13 5.6 m1-n— q8 . w
_'~ | e, '*3,1‘~L" M @50 e

L Tm
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-
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Die 'rorte der uutohcndm rebenﬁ mdcxuneb insgosant
10 Btd. neakuonoutt _erreiobt.

mndcutic iot der nktzviwm.rneuecbhmde Zinflus von
MnO-Zusate opozielldol griferen Mengen zu ersohen. Selbdot

1,3 £ ¥MnO-Zusate orgeden schor eoinen Akttvttatanbzall von
fast 10 %£. b

Der Vorteil des Nanganrusatzes iet nun der, 4a8, wie such

in der Anneldung beschrieben, die pro Reaktionsstunde adbge-
schiedene xengo Kohlenstoff in diesem Falle erheblich absinkt
- auf mr 2/3 der Menge, die ohne Manganrusctez gefunden wird -
sodaB8 allein hierdurch ein erheblicher technischer Vorteil
entsteht, da, wie in der Beschreibung angegeben, die Wirme-
regulierung Jjetzt bedeutend einfacher geworden ist, der
Kontakt nicht mehr so stark {iberhitzt wird und das Verhiiltnis
Beaktion-negeneriernng bel Kontakten mit nanganzusatz erheb-
lich giinstiger liegt. - . R

.Ein weiterer Vorteil kommt hinzu. Viéhrend der Rontakt mit
Manganzusatz in den ersten Reaktionsstunden: besziiglich der:
Aktivitat etwas achlechter liegt als ohne -‘Manganzusatz, kehrt
-8ich dieses Verh#ltnis im weiteren Verlaur des Versuches um.
Nach—100 std.’ ergeben’beide Kbntakte bei 445° etwa gleiche
_Aromatengehszlte von ca. 47 Vol. %. Nach weiteren 100 sStd.
war die Aromatenausbeute ‘bel-dem Kbntakt ohne Manganzusatz |
auf 41 % abgesunken. Dieser Abstand bléib auch im weiteren
Verlauf ‘des Versuches beatehen, nach 400 std. sowie‘?OO .Std.
betrugen die Aromatenauebeuten 46 4$ % und ‘46,5: 41,5 %£.
- Zu -dem! oben gezeigten VOrteil einer geringeren Kohlenstof!-~~
bildung kommt . also der Vorteil‘einer gesteigerten Aromaten— . ..
‘auabeute - speziell be1 Dauerversuchen, wie sie in der.Tech~
—nik‘ausschlieslich Bedeutung besitzen - hinzu.n»"’_-|

Aus dem Patent 2184235 waren)diese beiden dberraechenden}‘f@ s
Effekte, d. h verringerte Rbhlenstoffbildung und akt1v1tats-Al
steigende(w rFung bei Manganzusatz ni¢ht ‘zZa entnehmen, i
qem e1n Zusammenatellung von Aluminiumoxyd-Chromoxyd—Mang
Natrium ort an keiner Stelle erwahnt ist. :
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In der Houptanmeldung sind Aromatisierungskontakte be-
schriecdber, die suo Chromoxyd- -Aluniniumoxyd bestelken und einen
kleiner Gehalt an Alkeli bzw. Erdalkeli enthalten. Eo wurde
gefunden, deS8 man diese Fontakte noch dadurch verbessern kann,
daB nnn ihkren geringe Xengen Mangan zusetzt. Whihrend bei alkali-
aierten xbntarten, die manganfrei Lergestellt Jurden, die Kohlen-
atotfabscbeidung windned: 2,2 % betrigt bei 45 % Aromaten, ge— ’
lingt es besonders bei der gleichen Aromatenronzentration durch
durcl die Zugabe des Mangan auf 1,5 %lund noch tiefer }erunter-
zudricken. An sich erscbeint diese Verringerung der Kbhlenstoff—k
abscheidung auf den ersten Blick nicht alizu wesentlich Uerede

- bei dem besnhrlebenen Verfahren aber hat a1e°e Ferabsetzung des

Kohlenstoffs eine ‘besondere Wirkung. Amxw Wie im- Hauptpatent
,sgeLuHru, e*folﬁt nach Jeweiliner Reaktion eine Ausbrennung des
Fohlengtoffs mit Luft, Hierbei wird durch den auf -dem Xontakt
abgesetzter Kohlenstcff “Hrme erigﬂét die eine TemperaturerhG—
“kung.’ des fontaktes mit sich bringt Je geringer die Kohlenstdff
menne ist, umso kleiner wird die momentane sowchl; wie mittlere
nufheizunn des Fcntnktes bei der Regenerierung sein. Mit beson—
derem Vcrthl kbnnen antaktelriederer Kbhlenetoffbi%dung ange-
wendet verden als ruhende Kontakte, die
gleic}zeitig Varmespelcher fiir die Reaktion 81nd Eine Uber-{
scﬁlagsrechnung ergibt folgehdeg Bi %P; Be1 14 Vol % Fontaktbe—:f
1astung werden aber 1 1 Kontakt '=: EOU.g Kontakt 140 ‘cem . ca... .
100 g reptPn g goben._Bel 3,5 %-. Kohlenstcffabsoheidung werden‘alsoi
,pro Std. ', 5 g {ohlenstoff auf dem | Kontakt\abgesohtiden. Bei- der: _y
Au brennun% nxxﬁnn erzengt g Koblenstofflca.Jq groBev lorien,,
d h., ale,-,S g graeugen 12 5 ‘E Dle“SPeZu arme dee Konmaktea -
| ;@5 ’Demnach sind zur Trwhrmung von 890wg um S e -

betragtlca,‘

A1 5155000: 10° € G072 27615+,
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c,t‘ X 2,5 = Q.rrgnio Kaloriern notwencig., s 12,5 grofe
_E.éloxigg_ezgzggs #sexdas, srus—h;—ésr—mbnmﬁunw—
Yenge Kolleepio:? oine Treirmusz oz Kontaktes um 2s. 67,

"ein, Die 3peloterurg cieser %iirze in Fertsit 18t nock olne
weiteres zuikssieg, okre 4.0 durol die Terpersturertilung

der ¥oniak: wedensiliak Ze0zrL2i80 wird, Mka Turde wan bel
den manganlreien Leéntnkten der Houptarzoicung oleubc vere
falrren, so wirde sicohk elne ACHIuKI9reLIBULg °rgeben, die

un 5"! = 60 % hBhor liegt, d.i.., dor icntaxt wirde sich us

rd. u»°c ernsirmon. Elne derartige Srairaung ubdber fst schon
TUr dern Zortaxt nicht mokr gut verisriglich. Txxtx Mun iet

da’ er gezmungern, dic fReaxticn in virem Zriheren Stadiun ad-
zubdbrecten, "d.k. kEuliger suszubrenrern. Zedurch werden die
Seloastburkeiten dar Anlage kleiner und aaxix cAan iut wesent-
lick melr Zeit und Energie hufzuﬁendan fir die nunmehr hiu-
figer xuftrxt stattfindende Zegenerierung. ifun sieht also,
daB diese anszheinend kioind Yesbessorung in-der Rolhlenstofi-
abachkeidung techknisch von aulerordextItch &roBer Giraung ist.

Beispiele:

' Der Kontakt wurde hergeotellt «<ie in der Hauptan-
meldung niiher beschrleben.l “dhrend der ZuAiscnung vurde ihm
80 viel Mangannitrat zugegeben, daB der fertige Kontakt

133 £ MnO _enth 1ielt, 250 ccm aieses Kontaktes wurden in einer
elektr. Ofen auf 445 geleiat und wihrend einer Stunde mit‘
25 ccm Feptan beaufschlagt. Nch nech 6 ¥ochen war cdie Akti-—.

“vitot des Kontaktes .80 gut, daB er bei unverinderter Temp.
'noch 47 Vol.p Toluol im B “ndprodukt*gab. Die Crackgasmenge »
'betrug 2,0 % des- insatzes, die Kohlenstofﬁmenge 1,5 %. Der-
selbe Kontgkt auf die gleiche Yeise, . nur ckne:. Manganzusata
kergestellt, ergab unter .Bonsat ¥5llig! gleichen Versuchsbe-
'dlngungen nach dieser Zelt elne Crackgasmenge vcn 2 5 p, die
-Kbhlenstoffmenge bet:ug 2, 2 % o A N

) ) . :
T R “' Les o sl

iR : ) : : A
Alkallsierte Chromoxyd Alumlnlumoxyd Kbntakte nach o
L d ,,»dadurch gekennzelchne'l;,I daB sie’ ver—*

Patent Nr [
haltnfsma _ne‘Mengen, gweckmaBlg jetwa- e ﬁ%umanganexyd
; ¥

¢im: fertigen kontakt—bnthalten. A1 \:';/z;>K~
e e / L -
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jerfelren mur ”rogagiaacrune ocer Desbkydricrureg von
¥ohlernwsasarssoffen.

In &‘- Nauptpatent 1ot ein Xontakt fir die sromitisiorung und
Dehydrierung von Xohlenwasgorstoffon beschrioden, der aus Chros
oxyd und Aluminiumoxyd etwa im Verhliltnis 20 3 80 desteht. Das
besondere Xennsoichen der Hauptanmeldung ist ein Alkuligehalt
etwa in der Gr¥Senoxdnung von 1 ~ 3 Mol. ¥ gerechnet auf die
Suxzme Nol. Chromoxyd und Mol. Aluminiumoxyd im Xontuks.

s wurde erkannt, dag8 die iktivitit des Kontaktes durch den
.1kaligehalt im nllgeneinen leidet. Dagegon wird die Dauer-
sktivitit des Kontaktes sowie besonders die xohlcnatoffub-
scheidung am EKcntakt durch den Alkaligusats in hervorragendem
NeBe vbrheaaert. Im Nachfolgenden wird eine besondere Herstel-
lungsforn des Aluminiumoxyds sowie des Kontaktes selbst be-

- schrieben. Erst durch die suffindung dieser besonderen Herstel-
lungsform gelang es, den Alkalizusate voll zur Tirksamkeit gu
'bringen, da durchk die besondere Berstellungsweiae‘die sktivitit
.des xbntaktes 80 stark gesteigert vurde; daB nunmehxr die.Zugabe
ven Alkali einen vollen Vorteil gegenﬁber den bisher vekannt-
gewcrdenen Kontakten bedeutet. . v

Nach der neuen prfindung mus das riuminiumhydrat in gasnz be- -
stimmter Form aus Ratron oder eus kaliumalkalischer Loaung
gefdllt werden, und zZwar erfolgt die- Pallung -am: zweckmheigsten
durch.: anabe von Kbhlensﬂure. sinstelle von Kbhlena&ure kann s
aber auch SChwefel- odex . Salzshure verwendet werden, wobei
allerdings Vorauasetzung ist, daB 519 1n genﬁgend feiner Ver-

:sind die weaentLighsten Zahlenangaben zu machen.”“s 1at rot"
wendig, daB eine- bestimmte Beziehﬁng zwischen Temperatur und
: Konzentration der Ldsung eingehalten nird, Getallt wlrd am :
vzweckmaBigsten immer aus éiner Ldsung, die: gegénﬂber dem Na-_
trium,errechnet aug- der~555531 Naxggéeinen 80 pigen Uberschua

wobe
'an Natrinmhydroxyd enthﬁlt, Ple angegebenen Konzentrationep‘

ezlie
‘baziehca sich auf den Gesamtalkaligehalt der Lﬁsungéhgggei
einer Kbnzentration von 3 % muB eine Temperatur von'! ca,. 40°
1e1ngehaltenlwerden. Bei einer Kbnzentration von 5 % muB eine

1Temperatur von 30 veingehalten werden.~Bei einer Kbnzentration 5
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ver 7 % 80l dis Temperasur ca. 2° Betregen wad Mol 10 figer
Losung 10°. Teolnischk arbeiist Ban sa gEnstigetsn ait Xorsanire-
tiocnen von etws 5 £, well hier die Ioasentretion noch aickt eo
niedrig 1st, daf man nit allsm grofen Filussigkaltansnren delastes
—wire;, und-suf der azderen Srite dis Mllungstenprraiur doch wobon
80 hoch 1ot, daf e# mit inwendung von norsalom KlUklwasser oder
Frischwaoser pgelingt, wihrend der Pallung die entsterenden “Erme~
mopgen adzufiliren. HVhere Xonsentrationsn haden insofern gewisse
Nachteile, als dio praktische Arfabrung orgidt, dal Lki.r die deim
Fillungsprozes nooh zulilgsige Tempermiurdckwr nkungsbreite voprkdlt
niszkifiz xlein r—’aodnn laicht Pehlokargen sntatohan. Suferdem
wurde deodbachtet, dad sich die entstehenden Rydroxyde seist schwe-
rer suswaschen lssson. Das unter diesen ledingungen gefdllte
Aluminiumhydroxyd stellt ein HuSert volumin¥ses Xaterizl dar,
wie die beigelegte Prode seigt, stirkeartigen Characktor aufwelst.
Dn- Haterial f£H11lt im GroSbetriede von der Piltcrprenuo in einer
Porm an, die un die bekannte Fora der Hoffmann'’s-Stlirke orinnert
und auch wie diese Stiirke gwischen den Fingorn leicht zu einem
unfiihlbaren Puder zerreidlich ist. ’

AuBerordentliche Schwierigkg;ﬁen entstanden bei der “asclung des
Produktes, bis erkannt wnrde: dag8 es notwondig ist, die Fillung
schnell iorzunehmgﬁ} d.h. sie m¥glichst nicht- iber 2 Std. suszu-
dehnen und unmittelbar im AnschluS an die F#llung auch schnell su
filtrieren. Es erwies sich beispielsweise als praktisch unmbglich,
ein Aluminiumhydroxyd noch geniigend asusguwaschen, da8 iiber 6 Std.
in der F&llnngalﬁsung ‘gealtert war. Dieser Vorgang war umso.. U
raschender, ala das beim B&yer-verfahren auskristallisierte A
niumhydroxyd bekanntlich meist in etwa 100 std. kristalliaiert
und dann ausgezeichnet auswalchbar ist. Erst nachdem die F#llung

‘un die anachlieBende ~aschung und Filtration sehr schnell durch-’
ge thrt-warde, .gelang ee, mit- verhéltnismhsig kleinen *assermengen

-eine—eusrelahende Alkalirreiheit der ‘Produkte zu Mekommen. Der DA

' Grund fur diese Versc“iedenbeit durtte wahracheinlich in der -

vollkommen anderen Obertlacbenausbildung Zu- suchen sein, die dem i
von uns hergeabellten Produkt die hervorragenden Aktivithtaeigen-*i
achaften verleiht. Dabei gibt ‘eB aber ein. ausgeaprochenes 0ptimum
Fallt man beiapielsweiae bei‘Temperaturen, die’ gegenuber der - opti-
malen ‘Temperatur: zu tief sind, ‘80" wird der Niedersunlag glasig
und sehr achlecht auswaachhar.~_ Berdem glbt ‘er- kein starkeartiges

-

leicht zu feindm'Puder zermahlbares Produkt, sondern aie: glabigdn,f

Stﬁcke mﬁssen nsch demﬂxalzinieren sorgfaltig in® geeigneten Feinef
muhlen, die einem groBen VerschleiB\unterliegen, aufgearbeitet o
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werdea. M1t man bl 3y Reden Teapsraturen, 59 “Ivd 488 slumie
alwakydrexyd sandig, der Ivetekt »ird eehlecks foreter wes die
Aktivitae leidet. »

ES orwies eich aber awih Seln nach der TorszErire gefétllien
Aluxiniusoxyd, da2 Bier die Auswsobung aul volliommer: Alinli-
Treibeit, wie oie in der Literatur vielfeck Verlasgiwird, echen
selhr grose tecknisole inforderungen stlells. Linen bencederen
Effekt dedeutet daler die Trkenntnls, daf wan gersde in diesen
bochdispereen Aluminiumoxyd einen S*vissan Alkaligoltilt delaseen
kann, wodurch die (uslitit des Kontaktes sogar in vielen Mankten
ausgesprochen verdessert wird,

Die h¥chste Aktivitit des Xontaktes hiingt ader nicht pur von den
F¥llungsbedingungen und der Art dsr Auswaschung abd, scndern auah
Toch weitgehend von der anschlieBSenden Kmlszination sowobl dos
Aluminiuahydroxydes wie des Eontaktes. Es hat sich ale notwandig
-eTausgestellt, das nach der vorliegenden Art gefiillte Alnin&uf
hydroxyd bei 700° ca. 2 Std. ru brennen, wobei die Temporatur
sowohl-nach oben wie nach unten variieren kann, fulls die Kalsi-
nation entsprechena geklirst dbesw. erhBht wird. Das nach der
Ealzination anfallende Material ist olme Nachmahlung fir die
Formgebung geeignet, da es infolge seiner stlrkeartigen Beschaf-
fenheit die Eigenschaft hat, schon in einem einfachen Eneter
obne jeéden Mahlvorgang zu Pulver Zu zervallen. Beim Enetvorgang
wird das Aluminiumhydroxyd mit dem Chromnitrat gemischt, wobei
man das Chromnitrat zweckmiiBig in einer Eonszentration und Zu-
ga@enbet_zyng’ anwendet, die der FPormel Cr(¥03)39H,0 entspricht.
-Bekanntlich wird Chromnitrat fiir die Loderindustrie usw. auch
‘mit niédr_igeren_l Salpetersluregehalt als bas'ischeaESalz 3elieférf.
Es hat s:lch,,,;jedo,éh herauage'atellt,' giaB die Formbarkeit -und’ Plasti.
-fiziérﬁng}f\dei- Kontaktmassen einwandfrei nur gelingt, wenn etwa
:das neutrale Salz vorliegt, wobel sogar ein schwacher ‘S#ureiiber-
sc!mB jmlt_igéig' bezw. erwiinscht ist. Pur die Anteigung gentigt
- ipi{'~allgemeinen, der }‘:fassei'lgeh'é.’lti’,:'» der dem"kriatall:l,giﬁrjpg und’ bei
362 schmelzenden Chromnitrat, 9 vasser. enf\apfi-chf-;-ﬂan kann-selbst.
.;verstindlich durch kleine vasserzugaben die PlastiZitit beim '

;i"xnet#lorgaxig'“_bqeinflfx’s'a_e‘iia Da; wie in der Heuptanmeldung \beschrie—
.';bevhﬁ_;;@e\rvkéntakt einen Al Agehalt haben. 8011} .dér.m&giic-h'sf col
~193°= 1,5 Gew. % Alkali auf'Gesamtkontakt entspricht, so kamn .
; 'beiﬁy-meﬁ‘@?&aﬂ,& dieser Alkaligehalt 'dq._dl\l\r‘ch' ‘genau. eing}eatéiif ny
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weyden, 428 eine Nengs L11Anll segeesiag wird, die der sehea

_im Awxiniwsoxyd wnd gegedenenfalls ewch ia CRromniirit sat-
baltenen Alkaligehnlt ant die gewilnsokts Rihs driags. BDie
plastifisierten Xontakte lassed sich in Strangpressen udw, gut

Tormsn. Wesentlich ist aber, das oie in der riohtigen Fors ther-
misch vordekandelt worden, und awar miiccen sie eine ndtemperetny
von 600° fir mindestons 2 3td. errcicten. von der “rreickurg
diener Temperatur Lingt die Aktivitit in otiirkstem Male ad.
Xerden beispielawoiss nur 500° erreiocht, so ist <ie ktivitst
des Zcntaktes etwn kold 80 gro3 wio del dex Frreichung der
vorschriftanlifigen Tomporatur von ca. 600°. ird die DJecperstur
von 600° wesentlich Uiberschritteon, tritt gleiohfalls ecine zktivie.
tlitemindexrung dos Eontaktos ein. Dicse Cberhitzung int irrever-
sibel, wihrend die goringo Srhitsung durch Nachkslsinioren
glgichen werden kenn. Aber nicht nur die H3he und Dauer der
Erhitzung, sondern auch die Temperaturfiihrung bdei der ¥rhitsung
ist von HuSerster ¥ichtigkeit, -und swar kommt es darauf an,

-daB der Kontakt langsam, d.h. sweokniifiig oca. 2 - 22 8t4. auf
Temperaturen von 200 - 250° erhitzt wird. Trfolgt diese Trhitrung
achneiffdfhf beispielasweise in einer viertel Stunde, dadurch,
daB man den Kontakt direkt in einen Ofen einschieben wiirde, in

" dem die. xalzinationntemporatur des Kontaktes horraoht, 80 erhilt
men ein genz weiches schwammiges, zum Zérfall neigendes Korn, da8
im technischen RBetriebd auBarordentliche Schwierigkeiten macht.
E:r:hitzt man dagegen la.ngsan, 80 entweicht “asser und Fitrose
unter. Hinterl‘asagng einea_zm%r pordsen, aber sehr festen Kontakt-
getflges, ,d.es beiﬁx Btennen..ai-oh noch auBerordentlich errtsht,‘ aB
man aunf diese 7 weise sehr robuste,. abriebfes‘te Xontakte von hoher
Aktivitét erhlt, die mur geringe Ko:lenstoffabscheidung haben
und daher ausgezeichnet selektiv .erbeiten. Bu hoher Alkaligehalt
‘hat ﬁbrigens technische Nachteile, ‘da die. Kontakte dadurch zu
'aaueratof:temprindlieh werden\d 2 bei der: dnsbrenmmg zu hohe
".Chronatmengen liefern, die Schwierigkeiten be:l. der ;}eWeila nach
dexr” Regenerierung w1eder erfolgenden Reaktion hervorrui’en. I_m :
jnachfolgenden Eeiapiel ist: die Heratell’\ung einee Konte.ktes Be-—
‘echrieben, ‘wobei selbetveretandnch die. Zahr dea BeinieIa '
'keine c.inschra.nkung fﬁr den Umfang 'der vorliegend.en Erfindung
bedeuten. '\_‘:t ;

|
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Dejepie}
Ein normales, etwa 50 - 60 £ “’3‘; _entraliendes 2luniriuntydrat

dco Bendels wird tei 80 - 100° 1n 10 f-iger Fatrcalsuge gelses;
Die Nonge Natrius wird hierbei 50 gewiihlt, dad ein 00 feiger
fbersobud tdor den Bodarf binaus vordenden iot, der rack der
Gleickung 'NalORB + A:l.203 - auzoz *> azo oich orrecknet. Each
dom Abkilhlon auf etwa 40° wird die XLiscung von in ibr enthsltener
Unreinigkeiten, wie Cisen-Bydroxyd, Kieselsture uow., adfiltrier
und so verdinnt, daf sich, gerechnet auf NeOH, eine 5 %X-ige
Lésung ergidt. Die Verdinnung erfolgt hierdei zweckmlifig mit
cisenfroeiea Tasser. Sodann wird die Lisung unter guter Rihrung
und entsprechender Kihlung bei 25 - 35%, sweokmiSig bei 32°,

mit feinverteilter gasfirmiger Xohlenslure im Laufc wvon zwei
Stunden zersetzt. Das Ende der Zersetrung 1liB8t sich daran er~
kennen, das8 in einer aus dem PEllbehklter entnommenen Probe bei.
Einleiten von Kohlensture keine Triibung mehr auftritt. Nach
vollendeter PHllung wird schnell filtriert. Es ist kierbei
-wichtig, das die Lésung nicht 1&ngeie Zeit, beispielsweise

6 - 15 Std., lagert, weil bei liéngerem Lagern Umwandlungen der
urspriinglich erreichten Aluminiumhydroxgd-Form eintreten, die
eiﬁ*Seitigwerden der Pillung bewirken und es praktisch unmglich
'machen, die Féllung zu filtrieren bezw. zu waschen. Nach der
Filtration wird das' Aluminiunhydroxyd auf dem Filter sofort mit
heiBem Wasser kriftig nach-gewaachen, bis des Taschwasser nur
]noch einen geringen Alkaligehalt aunfweist. Das Produkt wird:
dann in einer Maische aufgemaiacht, wobei direkter Dampf bis o
zum“sieden der Losung eingeleitet wird. Darauflwird wieder ril-l
triexrt urid etwa 10 - 20 Min. nachgeuaachen, wonach wieder eine
’Au‘maiachung rolg .Ur.ter  den gegebenen ‘Féllungs- und Vaschbe— :
idlngungen kann .man: rechnen, dag’ die Fallung im Anfang etwa

20-% Na20 auf A1203 gerechnet enthhlt. Nach der . ersten Waschung

-pin¥% der Gehalt auf’ 10 %, nach ‘der: gweiten suf- 5 %, nach der. ”f
'dritten aut 2 % und nach der’ vierten' auf etwa 1% ab.rDieaer »’ﬁ

kann im Aluminiumhydrat belasaen werden. Das Aluminiumhydrat

vw1rd sodann kalziniert und zwar so, daB e’ mindestens 2~sﬁd. et
Qlang eine Temperatur von 700 \erhalt.IMan kann auch bei 500
fkalzinierep, muB dann aber wesentlich langere Kalzinationazeite
3anwenden. Das ao kalzinierte Aluminiumoxyd ist eine hochwertige
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Kontakitrézersudbatans. Sie bat einen Charekter, der ole stirke-
arsig se beseichnen ist, d.k. sie bBildet ein otlickiges Produks,
sknlich der dekacnten uomsum, das sioh laleoht_swiechen
den Fingern zerdriicken 10t und dadel su cinem vollkenrmen feinen |
und nicbt mehr sandigen Puder zerfillt. Des Produkt wird in eine
Inotmaschine sit Chromnitrat, sweokniifig in dor Porm des krietal-
11sierten c:-(lo ) X 98,0, das man ia Irictsllwssocor sufookamilst,
in einer aolcbcn lengo versetst, dag auf 80 Gew.Teile A1203

20 Gew,Toile &203 snthalten sind. Boi der Durchmisolung wird
Alkali in einer Menge zugesotrt, dag miglickst genau 2,3 ¥ole <
nzo auf 100 Mole des Geoamtkontaktos kozmen, der dann sus 84,5
Molen ¥ A:Lzo und 13,2 ¥olen £ cr203 und 2,3 £ Ea,0 bestcht. Der
geknetete xbntekt wird sodann in einer Strangproaao geformt d
bei einer Temperatur zwischen 150 — 250° vorzersetzt. Bei dg!r

. Vorzersetzung entweicht das Kristallwasser des Chromnitrats

sowie ein grofler Teil der Salpetersiure in Form von Kitrose. Die-
Vorzersetzung dauert gweckmiBig mindestens- 1 ¥2 — 2 Std., kann —
aber auch ohne Schaden llinger ausgedehnt werden. Ihr Ende givt
sich durch Rachlassen der Nitroseentwicklung Zzu erkennen. Die
Pertigkalzination erfolgt durch etwa 2-stiindiges Erhitzen auf 600
Die Temperatur kann hierbei. auch hSher gewkihlt werden, doch ist )
dann die Erhitzungezeit entspréchend abzukiirzen. ZweckmiiBig ist -
eine Temperetur von 600° s weil bei dieaer Temperatur die Gefakr

: einer Pberhitzung fast eusgeschlossen iat. Der tertige Kontakt o
8011 eine sattgriine Firbung aufweisen, zu wenig gebrannte Kbntak1
;sind scbmntzig dunkelgriin, zu hoch gebra.nnte Kontakte werde’eh:
hellgrﬁngr u bis violett.\ ; o :

:Patentansprﬂche ﬂ L ‘ o

Aromatisierungs- bezw. De%ydrierungskontakte nach der Hauptanmel-
 dung B dadurch gekennzelchnet, das: Aluminiumoxyd )
-verwandet wurde,.das bei: bestimmten Kcnzentrations—~ und. mempera-;

turbedlngungen m1t Shuren aus Natronaluminatlbsung schnell ge—'_ﬁ
-f811% ‘und: unmittelbar ‘enschlieBend an- d;e Fallung ‘durch Naachungg
'von selnem Alkaligehalt'bis ‘Zu elner bestlmmten Grenze - betreit :
wi:cd1 worauf eine Kalzination von: geregelter Dauer un“ festgelegu
:ter Temperaturhﬁhe ein etarkeartiges Produkt ergibt, das mit T
’Chrommitrat bestimmten Vasser- und Shuregehaltes unter Zugabe
geregelter Alkalimengen plastifiziert and- geformt und dann nach“;
»langsamer Frhitzung auf?eine Vortemperatur bei einer bestimmten
Temperatur: fartis kalziniert wirde oo el
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Berrn Dr. Xa l k .

gotrif Brngz?ggsgu Ihrem Sohreidben an Herrn Dr.lartin OXW
von «39.

cccee
Das Verfahren wird durchgefithrt in’ Goru3on aus legierten, nicht
zundenden Stihlen. Der Kontakt wird untermischt mit wirmespeiche
dem, inerten Material zur Anwendung gebracht, und zwar in der
Form, daB8 d=s inerte Material in einer KSrnung, die pur unwe-
sentlich groSer ist zls die KSrnung des Kontektes und in inniger
Hiscbung mit dem Kontakt angewendet wird. Zu der Regenerierung
kann der Kontakt von der kvrnigen laaae _getrennt werden. Bei

der Dnrchfﬁhrung des Verfahrens wechseln verschiedene Schalt-
perioden ‘miteinander ab, und zwar wird nacb der Reaktion das
verbleibende: Reaktionsgas mit inertem Gas verdr&ngt, darauf 'ird
der wihrend der:Reaktion. abgeachiedene Kohlenstoff mit Iuft
ausgebrrnnt. Die Hﬂnhung\von Kontekt und inertem, warmeapeichen—'
dem Material ist so berechnet, dag’ ‘die durch die Auabrennung )
des Kbhlenatofts rrelwerdende Wérme mit einer fir die Reaktion E
zulassigen Temperaturerhohnng in der Hischung RKontaktmaterial - -
warmespeicherndes Material aufgeapeichert ‘werden kann Kbntakt
und warmespeicherndes Material sind sg" aufelnander abgestimmt
und dienReaktionsbedingungen wgrden so/gewahlt deg die- abge-
scbiedene Henge Kohlenstoff éiﬁa ausreichfﬂ_éEﬁ Warmebedart der -
Reaktion zZu decken. Uberachquarme kann durch\zuaatzliche Luft—
blasnng;abgefuhrt ‘werden. Es gelingt daheru den Kontakt in’ R
groBon 'trmen anzuordnen, die keine Warmeauatauschmﬁglichkeitv o
.sondern die rein regenerativ betrieben ‘werden:. Die VarmeT
der Ausbrennlutt kann naturlich dnrch Warmeauetausch uew. ! E
auagenutzt werden.v“:
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