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Martin schliagt vor, zuerst iiber Kontaktaktivitdt und Lebens-

“dauer zu sprechen. Von hauptsdchlichem Einfluss auf Aktivi-
$4t und Lebensdauer sind:

1. die chemische Zusammensetzung des Kontaktes;
2. die Gasverteilung im Ofen,
3. die Reinheit der Synthesegase.

. 1.) Chemische Zusammensetzung

Allgemein wird festgestellt dass die in 1etzter Zeit
hergestellten Kontakte eine sehr gute Anfangsaktivitit be-
sitzen, dass aber die Lebensdauer noch viel zu wiinschen ibrig
1aB8t. Da MgO-haltige Kontakté_in Laborversuchen eine grossere
Tebensdauer bei mindestens glelch guter Aktivitdt zeigten,
wird diese Kontaktart im Grossbetrleb erprobt., Je eine Ofen-
fiillung ist in Schwarzheide und Holten schon in Betrieb.

Bine weitere Filllung ist nach Schwarzheide unterwegs, wahrend
zwel MgO-haltige Ofenfiillungen in néchstei Zeit nach Rauxel
geliefert werden sollen. Uber die beiden schon in Betriebd
befindlichen Kontakte karn noch nichts gesagt werden, weil
1hre Laufzeit noch zu kurz ist. '

Warum bei den MgO-Kontakten dle TLebensdauer grosser
ist, kann eindeutig nicht erklirt werden. Festgestellt wur-
de rnur, dass ein 'solcher Kontakt rd. die halbe Paraffinbela-
dung im Vergleich zu einem ThOZ—Kontakt aufnimmt. Ferner
ist aufgrund der geringeren Dichte eine feinere Metallver-
teilung anzunehmer, doch muss das Porenvolumen noch nidher

untersucht und mit dem des normalen Kontaktes verglichen
werden,

Die Anfrage, ob die Katorfabrik ILiitzkendorf ohne
weiteres auch MgO-Kontakte herstellen kann, wird bejaht,
—Jdech_dist - mit-einer_eiwas. gerlngeren Leistung_zu rechnen, da

die Auswaschung und die Reduktion léngere Zeit benotlgen.
Eine Beeinflussung der Aktivitdt des MgO-Kontaktes
durch die CO,-Beladung nach der Reduktion wurde bisher nicht
festgestellt, wohl trat wahrend der COZ-Beladung eine Tem-
Tgeraturstrigerung von rd. 15°eiri; “Eirie nihere ‘Untersuchung-
-3 -~
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' dieser Erscheinung und ihrer evtl. Auswirkung ist im Gange.
Die Wérmeleitfihigkeit-.des MgO--Kontaktes ist nicht wesent.-
lich verschieden von der des reinen ThOZ—Kontaktes, wie iiber-
haupt nur geringe Unterschiede zwischen den verschiedenen Ka-
talysatormassen bei der feinen Aufteilung feststellbar
sind. Olgetrinkte Kontakte sollen zu diesem WirmeleitfH-
higkeitsvergleich ebenfalls herangezogen werden.
Vonseiten der Ruhrchemie wird festgestellt, dass
eine sonstige anderung der chemischen Zusampensetzung in
ndchster Zeit nicht beabsichtigt ist.
2.) Gasverteilung im Ofen:
Die bisher zur Synthese vérwendeten Kontakte wie-
sen ein unregelmissiges Korn in den Siebgrenzen 1-3 mm auf;
das fir eine gute gleichmissige Fillung des Ofens und da-
mit fir eine gute Gésverteilung nicht <Xs ideal angespro-
chen werden kann. Es soll versucht werden, die Kontakt.-
masse in Kugelform mit rd. 2 mm Durchmeséér zu bringen, .
Dabei darf aber die Aktivitat nicht leiden, d.h. die Struk-
tur der Masse, wic sie von der Fuillung her vorliegt, muss
moglichst weitgehend ‘erhalten bilciben. Viele Versuche hat-
ten bisher gezeigt, dass jede Strukturidnderung - darch Pres-
sen, Trommeln W.,d4. ~ von mehr oder weniger grossem Einfluss
auf dic Kontaktaktivitit ist. Fur den Staubanteil, der
wdhrend. der Fabrikation auftritt, ist klar erkannt, dass
cr nur denn aktivitdtsschidigend wirkt, wenn er unzweck-
nidssig bechandelt ist. i
- - ‘Rheinpreussen weist darauf hin, dass augenblicklich
1-2 mm-Korn sich nicht besser verh#lt als 2-3 mm-Korn.
Braunc macht auf den verschmiercnden Einfluss aufmerksam,
den paraffin-bcladencr Kontaktstaub weit mchr zeigt als
Ysrniger Xontakt. Die Erweichungstemperaturen lizgen bei
Stalb viel tiefer. Es ist dringend erforderlich eine Verfesti—
gung des Kornes in absehbarer.ggjt‘zﬁ:erreicheQK_Als_mﬁglichem__
“Wege werden Pressung, Erniedfiguné des Kiéselgurgehaltes und
Zusidtze von Verfestigungsmitteln besprochen. PR
In Tarorversuchen hat Kolbel bei Cc--Th0,,-Kontakten
mit nuvr 100 % Kincnjguxzus;Lz ein.ha:tqs Lorn erhal+ten,
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das trotz hoher Cobaltdichte bei einer dem Co~baltgewicht
entsprechenden Gasbelastung die gleiche Ausbeute gibt wie
ein normaler Kontakt mit 200 % Kieselgurzusatz. Roelen
fragt an, ob eine erhshte Paraffinfcuchtigkeit bei Kataly-
satoren mit geringem Kieselgurzusatz festgestellt wurde,
Kolbel hat keine ‘Unterschiede in der Haftfestigkeit und Pa-
raffinfeuchtigkeit bei 100 und 200 % Kieselgurzusatz fest-
gestellt, solange der Kontakt als Korn vorlag. Staub ist
immer klebrig.

Diese Ergebnisse stehen 2.T. in Widerspruch mit de-
nen des Forschungslabors der Ruhrbenzin. Zur Aufklirung soll
K6lbel frithzeitig vor der ndchsten Sitzung cinen eingehenden
schriftlichen Bericht den Lizenznehmern vorlegen.

Die Kontaktfabrik soll durch Pressung des Kontaktes
unter Beibehalten des augenblicklichen Co-Kg-Verhiltnisses
ceine Erhdhung der Cobaltdichte erreichen. Da Schwarzheide
und Rauxel gleichzeitig eine Erhdhung der Cobaltdichte durch-
Erniedrigung des Kieselgurgehaltes im Grossbetrieb erproben
wollen, sollen bei zwei “lerken mit verschiedener'Gasréin—
heit (Schwarzheide und Rheinpreusscn) folgende Kontsktarten
untersucht werden: ‘

1. Co : Tho2 : Kg = 100 : 15 : 200 N

Cobaltdichte durch Pressung auf 1,5 erhoht;

2. Co : Tho, = 100 : 15
hierbei wird der Kieselgurzusatz soweit ermiBigt,
dass ebenfalls eine Cokaltdichte von 1,5 erreicht wird.
Als weitere Versuche zur Gagverteilung im Ofen sind
bei Ruhrbenzin und Rauxel Je eine Ofenfiillung mit Faden-
korn in Betrieb. Diese beiden Ofen unterscheiden sich wie
folgt: ’ . . .
Die Rulirbenzin-Pillung ist Co-ThO,-Kg-Kontakt, der in”
der Katorfabrik in der Trogreduktion reduziert wurde, -die
_.Rauxe1~-MFﬁllung—ist“ein"COITHOEIMgoiKg:Kontakt, der in
einer kontinuierlich betriebenen Vcrsuch:aygnratu:,Ieduzinrt
ist. - .
Uber "die Aktivitat dieser beiden Kontéﬁte kann aufgrund ihrer
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ihrer kurzen Laufzeit noch nichts ausgesagt werden. -

Schmalfeld wiinscht, dass Versuche itber die Herstel-
lung von Fadenkorn fortgesetzt werden, da er im Fadenkorn
cine gute Lisung des Verformungsproblems sieht und diese
Kontaktart, wenn mdglich, in Litzkendorf herstellen michte.

Martin erinnert abschliessend nochmals daran, dassa
die Kugelform die idealste Form ist und dass diese Form
zu erreichen die Hauptaufgabe der Katorfabrik sein muss.
Obwohl die Ausbildung einer Grossapparatur zur Herstellung
‘'von Fadenkorn viel -Zeit und Kosten. erfordert, soll auch
in dieser Richtung weitergearbeitet werden. o
3.) Die Frage der Gasreinheit wird zurtickgestellt und an-
schliessend die Frage der Ofenentleerung besprochen,“da die-
se Frage mit den bisher besprochenen in engstem Zusammen-
hange steht,

Zur Ofenentleerung berichten die einzelnen Werke wie folgt&
Rauxel: Kohlensiure~ und dlgetrinkte Kontakte zeigen kei-

ne nennenswerten Unterschiede bei der Entleerung. Ist der
Staubgehalt gross, so wirxd immer mit einer Verschmierung im
Ofen zu rechnen sein. Die Entleerung wird hier nach rd.
zwelitédgiger Kreislaufhydrierung mit 1-2% Kohlenoxyd ent—
haltendem Vasserstoff durchgefiihrt. Der Kohlenoxydzusatz

dient zur Eihbhung der Ofentemperatur wihrend der Hydrie-
rung, da es sich als vorteilhaft erwiesen hat, die Hydrie- -
rungen bel moglichst hoher Temperatur durchzufithren und )

ein Aufheizen der .Ofen mit Dampf iiber 18 atli hier nicht mog-
lich ist, Das Verhalten verschiedener Ofenfiillungen wurde marh
kurzen Zeitabstédnden untersucht und dabei festgestellt,

dass sich sehr oft im unteren Teil des Ofens eine klebrigé

- Schicht bildet, die das Herausfallen des Kornes behindexrt.
““Bei-mehreren-¥fen wurde auch  im obersten Téil €iné 20=30 6i
dicke Kontaktkruste festgestellt, ohne dass ihre Entstehung
erkldrt werden konnte. Nachder oben beschriebenen Wasser-
stoff-Vorbehandlung liessen sich in Rauxel bisher alle Ofen
_in spdtestens einem _Tage entleeren,
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Schvmrzheide: Hier traten. beim Entleéren grossere Schwierig-
keiten auf. Da ein kohlensiuregetriankter Kontakt, der im
Ofen nur iber kurze Zeit auf maximal 150° aufgeheizt wur-
de und dann entleert werden musste, ebenfalls sehr schlecht
aus dem Ofen zu entfernen war, wird von diesem Werk fiir die
Schwierigkeiten bei der Entleerung weniger die Einwirkung
dexr Umsetzung oder der Umsetzungsprodukte auf den Kataly-
sator als allgemcin die Verfassung des Kontaktkornes ver-
gntwortllch gemacht,

'Rheinpreﬁssen: Hier traten ebenfalls einige Schwierigkeiten
“sowohl bei 61- als auch bei Kohlensduregetrinkten Kontak-
ten auf, die auch durch Verstidrkung der Schlusshydrierung
bei 20 ati nicht beseitigt werden konntenv Auch hier musste
c¢ine mechanische Reinigung des Ofens vorgenommen werden.
Rheinpreussen glaubt ebenfalls, dass diese Schwierigkeiten
auf die mangelnde Festigkeit des Kornes zuriickzufiihren sind.

Ein #hnliches Bild ergibt sich auch bei der Ruhrbenzin.

Hier hat die mehrmalige Extraktion der Ofen mit hochgleden—
dem Syntheseprodukt und nachfolgender kurzer Behandlung mit
Syntheseggs die-frilher bestandenen grossen Schwierigkei-

ten bchoben, sodass auf diese_Veise .ein hoher Prozentsatz
der Ofen sich gut .entleeren liess, jedoch mit grosscn Fosten
verbunden und bei cinem zu hohen Zeitaufwand.

Liartin weist auf dic Vortcile der Kohlensiure-Trin-
kung hin, die - viglleicht mit geringen Anderungen - fir
den Grossbetrich den billigsten und beston Kontaktschutz
darstellt. 7

Aus den oben angefihrten Beobachtungen der einzelnen
lecnznehmcr geht hervor, dass hauptsiéchlich der Staubgehalt
und die geringe Kornfestigkeit der Kontakte die Entleerungsu
-schwierigkciten-gebracht—habens Da”ein ZUtieRKSHY6R “Bur 01T ™"
trankung aus technischen Griinden nicht moglich ist, schligt
Hochschwender vdr,'éiné Staubsichtung des Kontaktes beinm
Binfiillen in den Ofcn vor zunehmen, nachdem vonseiten der
Katorfabrlk alles getan ist, um die Abriebfestigkeit des

""Kornes zu c¢rhdhen. Diesc Sichtung wire am besten im Kohlen—
siurcstrouw Iuvclzsufibren Da der hicrbel anfallende Kon-
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taktstaub nur wieder nach auflssen der Metalle in den Kone
taktkreislauf zuriickgegeben werden kann, wurden von ver-
schiedenen Seiten Bedenken gegen diese Art der Stasubentfer-
mung gemacht.
. Uber den Staubgehalt der augenblicklichen Produktion
(Anteil unter 1 mm) macht Gehrke folgende Angaben:
Grinkorn bei der Reduktion hat 3 - 4 % Staub,

" reduziertes Korn nach dem Kippen der Reduktionstrioge
hat 6 - 7 % Staub,

die im grossen Transportkiibel zusammengeschilttete versand-
fertige Masse hat 10-11 % Staub.

Beim Fiillen eines Ofens in Holten zeigte diege Ofenfiillung
11,5 % Staub. Diese gleichen Untersuchungen sollen auch
beim Versand iiber weitere Strecken (Schwarzheide) durchge-
fithrt werden.

Rheinpreussen hat die Abriebfestigkeit von Kiibel- und
Trogreduktionen untersucht und dabei fiir erstere 15 % und fiir
die Trogreduktion 23 % festgestellt. Die Abhidngigkeit vom
Kieselgurgehalt konnte hierbei ebenfalls gezeigt werden.

Alberts empfiehlt, eine Kohlensiuresichtung bei den
einzelnen Werken dann vorzunehmen, wenn die Reduktion eben-
falls dort vorgenommen wird und diese Kohlens#duresichtung
mit der Trénkung gleichzeitig durchgefithrt werden kann.

Uber die Fall- und Abriebfestigkeit sowohl der nor-
malen als auch der MgO-haltigen Kontakte sollen erneut Ver—
suchsdaten beigebracht werden, bevor eine Trommelung des
{ontaktes'im Grossbetrieb versucht wird. Schmalfeldt mdchte
durch diese Massnahme kcine Leistungsminderung der Kontakt-
fabrik eintreten sehen. Nach seiner Meinung ist die Sichtung
am Ofen nur dann wirtschaftlich tragbar, wenn hierdurch der
Mehraufwand an Kontakfkosten durch die Exrhoshung der Lebens-
dauver  ausgeglichen wird. Die Herstellung von FPadenkorn ist
schon vom wirtschaftlichen Standpunkt ebenfalls zu erstreben.

‘Alberts weist ermeut aufl den Vorteil eines klassier-
ten Kornes hin. Die Katorfabrik konnte aber mit der Lie-
ferung eines klassierten Kornes noch nicht Beginnen, da
gsdssere Schwierigkeiten bei der Klassierung auftraten. Wdah-
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rend die 2--3 mm-Fraktion mit einer Reinheit von 98% er-
halten wird, weist die 1-2 mm-Fraktion nur 78 % Reinheit
auf. Alberts winscht,; dass auch diese Fraktionen geliefert
werden, da 8ie immer besser sind als das Gesamtkorn.

Martin mdchte zusammenfaésehd folgende allgemeine
Arbeitsrichtungen festlegen: .

1l.) Vonseiten der Kortaktfabrik wird alles getan, um eine
grossc Abriebfestigkeit und einen moglichst geringen
Staubgehalt des Kontaktes zu erreichen. Der Staubge-
halt ist dauernd zu iiberwachen. : -

2.) An der Entwicklung der Apparatur zur Herstellung von
Fadenkontakt soll weitergearbeitet werden.

3.) Die Xontaktfabrik sellt 1-2 Ofenfiiliungen mit ermi- .
Bigten Yieselgurgehalt her und untersucht deren Ab-
riebfestigkeit und deren Staubgehalt nach der Reduktion,
Ferner wird darauf hingewiesen,dass die von der Ruhr-

chemie allen Lizehéhehmern zugestellten Fragebogen iiber die
Entleerung der verschiedenen Kontakte laufend ausgefiillt
werden sollen. Xine von Drees angefegte Diskussion iiber die
Erfahrungen bei dexr Entleerung der Druckofen wird auf einen
kleinen Kreis nach der'Erfahrungsaustauschsitzung verscho-
ben.

3.) Gasreinheit:

_Zu dieseerrage lipgenWzweiMReferatewderrBrabag—vor,
die verlesen wurden und als Anlage I und TI diesem Bericht
beigegeben sind. Das erste Referat behandelt den Einfluss
des Synthésegases und scinerx Verunreinigungen auf die TLei-
stung ‘und Lebensdauexr des Xontaktes nach Laborversuchen,
das zweite Referat den gleichen Einfluss nach Betriebsergeb-
nissen. Die in beiden Referaten vorgasbrachten Befunde wer-
den, soweit sie den Einfluss des Schwefels und der Harzbild-~
ner bvetreffen, nicht diskutiert, dafzu diesen Fragen die
einzelnen Verke durch die Ve;gghiedenheixmdermSynthesegas-"—
’Verunrcinigﬁngen kaum Stellung nehmen konnen. Die Féststgl— .
lung, dass die Harzﬂildner die Wirksamkeit der Feinreiniéer-
masse ﬁeeinflussen, wurde in Schwarzheide gcitacht, Hier
konnic durch Hersvwsnahm, ie: Harzbildner die.Wirksamkeit

e e vt 45 bt
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der Feinreinigung um rd. 70 % erhtht werden. Im gleichen
Zusammenhange hatte Braune in der Erfahrungsaustauschsit-
zung vom 5.12.37 darauf hingew1eaen, dass schwefelarmes Gas
am Feinreiniger-Kontakt paraffin. oder hargartige Stoffe
bilden kann, die dann weiterhin eine schlechtere Wirksam-
keit der Feinreinigermasse bedingen. Braune wies darauf
hin, dass die Schwierigkeiten der Feinreinigung in Schwarz-
heide vielleicht auf diese Erscheinung zuriickzuftithren-

sind.

‘Der in den Referaten gezeigte Einfluss des Inertege-
haltes des Synthesegases auf die Aktivitidt und Lebensdauer
des Kontaktes wird diskutiert. Erneute Untersuchungen sol-
len hierilber weitere Klarheit bringen.

Der Einfluss von Wasserdampf ist sowohl im Betriebd
als auch im Labor weitgehend untersucht. Durch den wihrend
der Umsetzung auftretenden Wasserdanmpf sind bisher keine
Kontaktschiddigungen beobachtet worden. Roelen weist darauf
hin, dass beim Uberleiten von Wasserdampf iiber frischredu-
zierten Kontakt bei der Ublichen Synthesetemperatur Oxyda-
tion eintritt. Ferner wurde von ihm festgestellt, dass #er
Reduktionswert eines'ausgebrauchten Kontaktes geringer ist
als der des frischreduzierten Kontaktes, dass also auch
wdhrend der Synthese eine langsame Oxydation moglich ist.
Eine genaue Untersuchwig der Einwirkungsgrenzen sowohl fiir
Kohlensdure als auch fiir Wasserdampf und den hdchstzulissi-
gen Sauerstoffgehalt soll durchgefithrt werden.

Kontaktverteilung:

Als Prinzip fiir die Kontaktverteilung soll weiter-
hin die Gaskapazitit der einzelnen Werke gelten. Einen
Monat vor der ErhShung der Geskapazitdt kann Xontakt fiir
die neu hinzukommenden Ofen beanspruchkt werden. Die Gaska-
pazititen Pir die einzelnen Werke werden wie folgt fest- .

gelegt:

. Januear - Februar
Schwarzheide 90000 |, 115000
Rheinerussen 36000 - 36000 !

. Rauxel 30000 - 30000 o
T T R PP
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Im Monat Dezember 37 wurden programmgemdss 65 Ofenfiillungen
geliefert. Im Monat Januar 38 wérden "rd.80. Qfenfdllungen
zum Versand gelangen. Folgender Verteilpngsvorschlag wird
angenommens
Es erhalten: Schwarzheide 36 Fﬁllungen
: Rheinpreussen 15 "
- Rauxel. 15 "
Ruhrbenzin - 1% " .

Von Schwarzheide und Rauxel wird darauf hingewiesen,
dass bei den in letzter Zeit gelieferten Kontakten bei glei-
cher Kontraktion die Verfliissigung niedriger liegt als fri-
her festgestellt.. Uber diese Frage soll auf der nichsten
Erfahrungsaustauvschsitzung eingehend gesprochen werden.-.

Ob diese Verinderung durch die Reduktion bedingt ist, kann
nicht gesagt werden. Der normale CO-ThOZ—Kg—Kontakt wird
augenblicklich bei 370-380 ¢ 45 Minuten lang reduzierts’
Eine Erniedrigung der Reduktionstemperatur bedlngt eine
Drhohung der Reduktionsdauver. Z.B. wird beil 340° eine Reduk-
‘tionszeit von 1-1%¥2 Stunden bendtigt, um den gleichen Reduk-
tionswert zu erreichen. Uber den Einfluss der Reduktions-
temperatur und -dauer sollen Versuche gemacht werden, wenn
die kontinuierliche Reduktionsanlage lauft.

Die filr die heutige Sitzung vorgesehene Diskussion~
iiber Wasserstoff-Zwischenbelebungen wird bis zur nichsten
Sitzung verachoben; Hierzu sollen wvon den einzelnen Lizenz-
nehmern frithzeltig Berichte eingereicht werden,

Alberts weist darauf hin, dass die Gebithren des Dampfk@qaﬂl
Uberwachungsvereins fiir die einzelnen Kontaktofen eine
grundlegende Anderung erfahren miissen. Verhandlungen hier-
iber sind im Gange. Die von deén einzelnen-Werken zu ent- .

richtenden Betrige sollen nur als vorlauflge-Zahlungen an-
—gesehen werdeny ™

Die n#chste Erfahrungsaustausch51tzung fiedet am
Freitag, den 4. Februar 1938 in Schwarzheide stayt.”~

5

gez. Feiglt o
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