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flerren Frofesscr Ir. Martin
Iirektor r. Hagemann
pirektor von Asbeth
Tr. Kolling
Dipl.-Irng. Tplske

ibschlisdender Rericht Uber dio Herstellung vcn
srcmatisierungokontakten im T.aboratoriumsnaistadbe

Schon seit einigen Monaten kann die Herstellung von rromatie
slerungskontakten in lLaboretoriuncnai3stabs praxiiasch als csbgo-
schlossen gelton. Die Zusanndnoetzung Alpy0y = Craoy - Hagd

3m VerhBltnis &0 : 18,5 : 1,5 Gew. % bat il allen Fhllen, ein-
sohlieflich_dor leucrvensuche, befriedigsnde :asultete crgaben.
Tin Vergleich der Aktivitiét mit anderen rromatigieTungokontakten,
wic osle die Pateptliteratur in griSerer sncakl enthilt, verlief
in fept sllen rillen zu Cunsten unsocrer ratalysatoroen. =8 er-
scheint cuoh bei daen zogepwirtigen verhltnissen unaislich, wel-
tere Verbessorungen amrubringen, vor allem, weil wir verfahrong«
miBiz er bestimmte rigsnecheften des Aro-gontaxtes gebunden
sind. mrwibnt sei als Beispiel hier rnur die Ronlenstoffhlldung,:
doren punmchr exakte Steuerungsmgliohkelt eine awch tecknisch .
bofrisdigende Lisung des iromatisierungsverfahrens cullfit, 80—
wie die TErmegufubr, die durch die Hedukticn des bei der Luft-
ausbrennung entstehenden Chromotos mit ~aeserstoff entatent. '
Aller Yehracheinlichkeit nack 1#Bt sich eine zusiitzliche Yer-
vellkomanung nur durohfithren, wenn grundsiitgliche nouc Sesichis
runkte begiglich der Korntakthersteliung oder Zuztumonscigung -
FEranden und - veryenmdut—werdeni—zur—feit-Iiegen—ins

hierfUr nicht vor. s erscheint somit swecimiflg, in elnem” . - .
abachlicfenden Pericht nochmels simtliche rrfahyungen der lete-
ten echtgehn Nonate beziglich der Kontaktlerstellung rusaznsh—
sufBRgoone - et e e e U . . i}

uitte 4oz Jahres 1942 wurde bei Aktivitiitsprufversuchen fast-
gesiellt, daf swel sonst vbllig gleich susumzmengocsetete EKutow
lysatoren in dexr /rcmatenumsetzung, besonders aber in dor
‘Fobhlomnstoffbildung stark voneinsnder abwiohen. “ine Unilorsuchung
orgab, 4a3 sur Herstellung des einen Kontaktes ain Chromnitrat
von der l.G., 2ur Heratel.ung des anderen ein Chromnitrat dex |
Firme scherinp verwendet warden war. Im Fachgang & dloser Feat=
stellung wurde analytisch srmitielt, das das Chromuiltxrat der ’
1.G. V6llig rein wer, dagegen das Chromnitrat von ilichering

1 & matrium in Form von Ritre$ enthielt. e gleiochmeltig der
nit dem 9chering’schen rriiparat hergestellts Xontekt eine sterk
verringerte Kohlenatoffbildung aufwios, lag es maho u Versu-
chen, ob bei Verwendungen reinmsten alkalifreien Alo? nowie
Chromnitrat der Zusate von Hatrium, Kelium oder crduilkalien
ciren ffokt, besonders besiglioch eines abfallens dar Hohlenw .
stoffbildung beeoitmen wirde., Sofort angeatellte UnteTsuchungen.
begtitigten diese Vermutung in vollem Umfange. Danit war der
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Obﬁ%ﬁ”ﬁﬁ”&kﬂbren Yeutisen ontextor erndgollti,g cufunden.
saghdem der rchlensteff verringornde ‘irnfluf des :lauli cinmul
featsterd, worde geprift, welche Zusinmnmensetgung bezw. letzien
nd¢s welcher ~1kalizohult cptimale ..usbesuten on ‘rometen bel
geringstem ¥shlengtcffverlunt erpeben wirde. *ifere in gr8ferem”
ragatadbe durclgefulirten Tersuche sgelpten, cel ein Yusstle beswe
ein Gehelt von ot. 1,3 = 1,5 Gew. & Lagt im Tertigkentakt cpti-
pale, Terhiilinisse daretellti. Verwendeil man snpstelle von Fatrium
Zelium, so int bLel horlcksichtisung der stchiometrioschen Tar—
bltnisse der gleiche ~ ffezt vorhanden. such—wdalikalden, also
variumexyd, Lagneusiumcxyd usw., besitzen cinen gewlolen ~influd
auf die Verringerung der “ohlenstcffuvlldung, doch ist Sieser
nickt s8¢ susgeprigt, sodal nach kurger "rifunsg ven dlesen Zusdt
zon wieder abussensen wurde. . & sel hiaer vorwegigencnmomen, dal,
xursz nachdam die neue “-rkenninis gefunden ~worden. war, drel
vortukte gur [r.funyg inm Lauerversuch hergestellt wurdern.  iese
Fentakte loufen nceh leute, G.he nach cineinbalb Jalren, uwnter
nur scliwachem sativitéitsebfell welter. in Jahresbericht wurde
vor elriren dontten herausgegseben,.

"6 sel ncch eine kurze “emerkung Uber den 4influl des .lkaldl
tiberhoupt, hier eingeflochten. ilialifreie Xontakie von der

Tusimnenseizung Ca. BT Gow,. Aledy und 20 Gew. SrpTy vesituen

crHBte Aktivitét, jedceh ist die Hohlemsteilulldung suier-

tiick hooh und beirdsgt belsplelsweise ted elncm Umsatz zu
4~ = 4% ° Tclucl, wenn Hepten als ‘fusgsngsprodukil cingosetsd .
wird, 2,8 - },4 ¥. ‘ei eipem Ssholt ven 1,3 - 1,5 few. F Faph =

—~ginkt-zwer-die-sromatisierung-etwag-ab-(von-48-—-45. a avf unge—..

_fahr 37 -~ 42 <), mber gleichzeitig verringert sich ewaeh die
Terlenstoffbildung autersrdentlich, und zwar suf 1,3 - 1,6 %,
Ter kleins .sitivitbtsebfall Xen., Ubrlgens durch 2 - 37 Temgpera-

. tursteligeruxcg. ochne weilterse wieder .usscoglichen wersen. Lie
ronebme an . onlensicff ist nicht nur 2ls susbeuvtesuwachs wert-.
vell, sondsrn dariber hinuus im Hinblick swf unser spezlellss
Aromutisierungsverfahyen von allerpgrifter redsutunge. “ine mebhr
cier weniger srole Jebhwierlgkeit dbestand Lisher ncch derin, dad ™
dio Nonturte im allgscmeinen etwas melr Fohlenstoff und dsmit
un Verbrennungswirne tel der Jutftausbrennung zus Fwecke der
fggenerieruig ergaben, wls rechnungemiig fiir den Unsatz von
Bepten zu Tolucl urné kleinen Mengen Cpeliges an “érme bendtigt
wird. liese . shwierigkeit kommt nunmebr in Portfull wrd lsnit
it dre Terfahren techbnisch eirern entacheiderden uckritt vor-

w&rte gebraecht worden, Trither bestend lumer gloliy elneg

"wfack oukelna® der Tedztlongtenmperatiy und damit eing Tber-

ritzung dern Fonis Jelci nictt eenr wvorsichkilig ofalkren wurde.

Yer allem wur Jius cer ;oll, wann sromatengehalte lber 57 Vel.%

erreizsht werden gollten, dern hivr gtieg-der ¥ochlenstclf als

guadratische Punkiicn der entstendenon Aromaten schr stark an.

Miese unangenebms igenpschaft der "enstoigenden yohilengtcfIbil-

dung® i:t beli unseren alhalisierten ronteiten weitgehend vere

ringert, zspeziell bei Iepteniist keum ein Unterschisd im Hohlen-

stoff, ob man zu 20 oder 77 A Toluol im Flussigprodukt umse Lz L.

Ter Lii-verlust erhdhi sich nur von cs. 1,4 suf ce. 1,9 Sew. E.

Pin -iber 1,5 % hinsusgehender Zusatz von tlkall vorringert in |

et P rees Ren P - 4 r 4t Ty F gy 3 y

SESPESRETR A8 cE 10 i FRREROREAREHRGe 1 0 EEC - ¥R T E Au S Bliu BRR IO

Jiesen TAnflul grdferer Hengen 2lkells, ndimlich der fierabaetzung

der ¥ontgktaktiviy Sziiglich der srometisierung, heben wir

in unsoren Sebydrilerungakentakten verwendet. '
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hackdes die ondgiiltige enitaxtzuscmmensetizung -ubd zehlrelchen
Versucken ormittelt wcrden war, vurde mit der rcragertung in
iabcratoriumsmaSstabe aitiels eincs ncrmalen Pleischveclfes
begcnnen. s stellte sich hersus, defl curch don ,»lrxalizusetz,
wie zu erwarten war, .chwierigkeiten in der icrmgebung nicht
auftroten, und unsere diesbeziiglichen “rfahrunien, di¢ vor allen
tingen auf cin richtig gefilltes iluminiumoxyd abgeotellt sind,
euch uuf die rlkelikontukte okne weiteres {ibertragen werden
k¥nner, !

“eitere Untersuchungen hatten oine Vereimfachkuns der iontakt-
hersteliung zun Ziels und zwar betrefls des su verwvendenden
sluniniumoxyds. Sekunntlich surde frither, als der Tfelct des
slkelizusatzes nock unbekannt wer, des sluminiumoxyd bis =zuf
einen m3glichst geringen ilkeligehalt (unter 7,1 % Naol) ausge-—
waschen. Aurmehr war zu Uterlegen, cb men die spiter deock wieder
in Porm vcn beispielsweise Hatriumnitrat cder Yatziunkerbeonaet
zuzuge tzende Yonge alkali nicht ven vernherein in dex :luminium-
oxyd belusson k¥nnte. In disgem Talle kiitte Jas rluninduvmoxyd,
das zu &~ Gew., ¥ im montakt enthzlten wer, btis suf clnen Wepl-
nehalt vern 1,7 € ausgeweschen woerden milssen. [ie auch hier gn
grol3eren Unafunge vorgencmiencn tntersuchunzen ergaben, dn? Giese
Arbeitsweise unbedenklish angewendet werden kmrn. sllerdings 1LBt
sick beim ifusweschen der Scll-slkali-~ert ven 1,7 fewe. 7 Bag0,
buzcgen auf geglikhtes 1l,03, nlcht imusr genau traffen. Zuy Zeit
wird so verfalren, dad sif einen ilkaligebalt unter 1,7 Cevwe 5 .
ol susgewagchen und eine entsprechende Menge Xesl in Form von
nitrat oder rerbonat spiter mieder zugefiigt wird, €ic &n der
geforderten Zusammengetzung fohlt. Zum helspiel ‘widscht man ein .
fluminiumhydroxyd, das 2 Gew. ¥ Mepl®, &uf Aly0y bezogen, enthilt
und dessen Llkaeligehalt somit zu hoch ist,; nocl oiamel bheiB, ’
‘wsdureh meistens der Tlkaligekelt euf 17« 1;3“Gew;“§*na?0”abainkt
~iese ¥engs wird im rlumiriumoxyd belassen und bel der ferstel-
lung des vountzktos éie Differenz bis zu 1,7 Gew. 7 Hapl, bezogen

-3 -

auf "A10 oder 1,4 % rewzogen auf- ¥ertigkontakt, in Porr von ¥a- . -
triunkérbonat oder -nitrat wieder zuzegeben. ils wescntlicher Vor.
teil gegeniliber der frilheren lerstellung von ilumirndumexyd ergidi
sioh, daB Jetzt eine erheblich geringsere sngehl wven Vaschungen
notwendig ist. Hach umscéren sristrungen sind zur nifernung klel-
ner Yengen Alkali, z.B. von 1,5 % Naph, bis zur _przktisch vdllige
£1lkalifreiticit 3 - 4 Taschungen nit grdgferen Fangen “asser erfor-
Leritoirr—ietzteres—werdor-nunrehr-gespert-und—zur-fett-ging—jm——
technischen retrieb (Tecka~inluge) uurehschritilick 5 Faschungen
notyendlg, um den seforderten Alksligehzlt won 1,7 Gew. ¢ Nay0

zu erreichen oder gerade zu unterschreiten.

“tie fmIEboratoriun fommer mit destilllextem Vassax durchgefhrten
*aschungen s8ind natiirlich technieeh sehr koustspielig, da sie
encrme Mengen an fondenset exrfordern. “s8 war scmlt die iufgabe
gestellt werden zu priifen, ob Leitungswasser, dues natirlich eisen
freil sein muB, ohne Sehwidrigkeiten fir die A1(0¥)j-Waschungeén .
verwendet werdem kanri. Auch {iber dieses Problem wuide in einer
Anrzahl von Verguchen Xlsrheit geschuaffen und festgestellt, dsd
beispielsweige Tubrclhemie-leitungswesser scwie Lironer Lgitungs—
wasner (geliefert von der Pirme Hcesch, Dilren, die evil. unser
sluminiumoxyd horstellen eoll) bei der auewaechung des lumiriume-
hydroxyds ein Produkt liefert, dae in der anschliefcnden. Hontakt-
pritfung praktisch tie gleiohen verte ergibt wie ein ratalysator,
cdegsen Aluminiumoxyd unter Verwendung von destilliertem Yesser
gewasshen wurde. Yiermit war clne nennsnswerte Trsparnisguelle
sufgefunder worden.

\.
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Tar Froage dex nalginutionutau;erutur con 'luminiumoxyds wurden
soch einige Versuche gowidmet. '8 stellte sick ne Lhﬂ dagd
unserc bishorige 2edingung, mehrere -tunden beil 7 Y nach einer
gewinsen VOrtrocknuhbeaoit gu krleginieren, technisch befriedi-
cend zu lisen ist und Hontakte mit sekr guter ~xtivitit liefert,
Zwar liBt sich, wie bei leborversuchen gefunden wurda, die
ﬁulzir&tic“edauer bei entsprechender iermufsetsuny dor ‘aleina-
ticnsten tTuy nennanswert gbrringern, beisyiuluw ‘lge genugen
bel nIner ﬁempcr"tu von 875 ackon 15 - 3" Yin. .och it diese
;omporatur in technisclren *afe fir eine »uffel schon sehr hoch.
“ine Ferabametzung der Temperatur auf &C° und tiefor flikrt in
@llen FEllen zu ¥Yontaktsn, deren Aktivitat erhebléul schlechter
licgt sle diejenige der mit noraszlem, mit bel 7777 ktlziniertem
sluminiumoxyd hergestelltion ratalysatcren. '

Verschiedons Versuchs vefaiten sich mit der Verw:zundulig von soge-
nannterm basischen _hromnitrat ¢er I.¢., das vor ellem im Hin-
btlick auf iktivitiét und Permgobung untersucht wurde. Neben

den Laborversuchzn wur hier cuch die Teku-inlaze vingazschaliet,
Tne  rgebris kanrn dekin zuﬂJmnenﬂoiuAt .ercen, dafl eine YVerwen-
éung disses Troduktes unbedenklich 4s .

In einer weiteren Versuchsreihe war festrustellen, ot und wile
weilt ein gewiaser sluminivmmitratgebalt im Jkrceandteadt 1influl
eutl die :outuitiormgsoung und -&Lgiviuiu besitzen virde. Liese
Uniersuchun;en uaron notwendig im inblick wufl uhuar'»r.tgkt-“
~—ygzenoricrverfah ren~{«erichtwvomwsﬂ;ﬂjg43}y~033wbexauﬂml1ch
in einer Zsrlegung dexr zusgebrauchten entukte in Aluminet und
Chromnitrat besteht, wcbel das JLrumnitrat aber stcta einen
gewiazsen trozentsatz an tluminjumnitrat enthélt. *le die Ver—
che crgaben,. ist . selbst bei cinen Shrompitrat-sluniniurmitrat
verhéltnis von 1 : 1 (gewichtsmiiBig) kein Unterscriod in den
Kontakteigenschaften vorhanden gegenilber seinem clue Verwendung.
von Aluminiumnitrat hergestellten raislysator, wenn man auf
die Zusaome nsatzung ‘des fertlgkonuaktes mit 8~ Gew. o 4Xal
18,5 new. 3 Crs0y und 1,5 jew., % lag? bezieht. ina da*art;g
hche Mernge Alumi iumnitrat wird asber naech unseresm Verfahren
keum im Chromnitrat vorhanden sein. Die zur Tlirung dieser
Tv‘ra.p'e durehgefil:rtan Laberatoriumsversuche zeigton, 'dad im
breomitrat ca. 1) = 20 Sew. % sluminiumnitrats anwvesend eind.
it ist unser segererierverfahren im Liinblick sul Jdie spitere
Zontahphﬁrsteliung chne welteres anwenddvar.

418 sbochluB des Argmatisierungskontekiproyramma wurden mehrere -
thalyaatcran 1ergestellt, bei denen nur regenceriertes ;lumi-

ndlumcxyd besw,. Chromnitrat. verwendei wurde, .d.h. dlcoe. Verbit~. .
dungen waren aus ausgebrauchten Xonizkten nach unserem Aufarbei~
tungsverfehren gurilckgewcnnen worden. “ie nicht anders zu er-
warten, verlief diese #r&fung e¢nwendfrsi; die "opvazto vegeien
sleiche Tigensckaften und '‘zleiche iktivitdt wie die Frischken—
takte, such die uohlenstotfbildunp bewegte sich im ncrmalen
ahmen. Zwel von ihnen sind fir Juerversuche eingesetat. nduse
“erguche laufer nunmehr neun honste und zelgen pralktiscoh das o
gleiche Verhalten wie die :auerversucbe mit Xentakten uwus FPrisch
materiale.

@it diesen Untarsuchunqen wurde das 1abormﬂﬂiéo Rontaktprogramn
abgeschlossen. Wenn zur Zelt noch eine griBere ingehkl ven “ere
aucken bezuglich Arcmetisierung vcrgeschen sind, sc besighen
diese neben der Priifung der leufenden Produktion der Tocka-Kon-
tokte, sowle der'tuz wchfﬁhrung von ’auerﬁersuchen. vor allem in
der hromatisierung von tingelfraktionen des f.i.~Henzins und
“reislaufbenzins der Aromatisierung griBerer bLiocdesirsifen, in

. s
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denen 1sc-"verbindungen anwescnd sind, die rach unecron :rfah-
rungen erteblich zur ichlenstoffbtildung ncigen, ecwie in der
Turenfik»ung von vorsuclen, die in qsr Zusammenarbasit mit der
LT-inlage (Lr. Zolling) notwendig geworden sind. “in Teil
dicses nock recht umfangreiclien Versuchsprogramms "ist ecber

vercito abgeschlossen. .ie irgebriasse scllcn in cinem folgenden
“ericht mitgeteilt word 'n.
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Herren Professor Nr. Mer tin

Direktor Dr. H a gemsann
Direktor von As8sboth
Dipl.-Iing. B i buws.

Rachstehend erhalten Sie die Ergebnisse einiger Materialpriif-

mi

1)

2)

“worden. Infolge der augerordentlich ginstigen Bilanz wurde

versuche aus den letzten Moreater scweit sie bister noch nicht

tgetellt worden sind.

Probe . 8icromal fir- Abgu8 von Ventilen,°10~Plﬁttchen'vom
13.7.1943. Dle Versuche wurden bei 500°, 520 und 540° in
bekannter *eise durchgefﬁhrt,,Einsatzprodukt war die Ce-
Fraktion des AR~Bengzins. nei 540° betrug der Kohlensxo}ff
verlust 3,7 Gew. 4. Eine Aktivierung war in allerdings nur
geringem MaBeofeatznstellen-rDie.Verwendung des Materials
unterhald 500" diirfte unbecenklick sein. Nachstehend die .
~BITEnzen: ‘ : '

. gew., % .
Yers.Temp. Flilssigzusbeute Crackgas Vasserstoff Kohlenstoff
5000 - - B6;1 — -7 12,8 - - 0,3 -  o,8
5200 - 82,7 15,6 0,3 1,4
'540° - - 4373 52,8 0.4 3,5

Der Spezialstehl E 1730 stand in Form eines Rundstabes gur
Verfligung, von dem 10 Pliéttchen (Turchmesser 17 mm, Dicke
4 mm) abgedreht wurden und azls solche zum Einsatz kapgen.
Urspriinglich war lediglich eine Untersuchung bis 500 verlangt)

die Temperatur .bis- 560 heraufgetrieben. Hiérbei wurde ge-

_inndenwﬁdaﬁ—dieses—ﬂa¢eriai—einea*der“b@st@n"w§r7—3 € je

3)

e
uns zur Untersuchung eingeésetzt wurden. Nach 75 Std. bei 560°
war eine Aktivierung nicht festzustellen. Das Material war
nach dem Ausbauen blenk und wies keinerlei Rost- und Zunder-
bildung auf. Nechstehend die.Bilanzen: B S

i

. Gew. %

Vers.Temp. Fliissigausbeute Crackgas Fasserstoff Kohlenstoff
4607 95,6 4,0 0,2 0,2
4802 86,7 3,0 1,2 0,1
5000 91,5 8,1 0,3 0,2
520, 84,5 15,1 0,1 0,3
5400 86,4 12,9 0,2 / 0,5
560 75,8 21,6 . 0,2 2,5

Flinf.Proben 100 x 20 x 5 mm Diffusal-Stahl (nit Kerb) wurden
anschlieBend auf Reaktionstrégheit untersucht. Fir unsere
Zwecke war dieses Mgterial v81llig ungeeignet. Schon nach
kurzer Zeit bei 540° war eine starke Rost- und Zunderbildung
festzustellen, demgemds stieg auch die Kohlenstoffbildung

i b.w,
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auderordentlich an. FRachstehend die Bilangzen:

Gew. 2

Yers.Temp. Pliissigausbeute Crackga®s Wasserstoff Kohlenstoff

[iul-

5002 80,7 18,8 0,1 0,5
520° 69,8 29,4 0,1 0,7
540 51,5 37,3 1,0 10,1

4) Desgleichcn waren rint Probem 100 x 20 x.5 mm DPiffusalstahl (ohne

; Kerbd) auf Peakticnstrégheit zu untersuchen. Auch dieses Materaal
diirfte fiir unsere Zwecke nicht in Retracht kommen, da bei 540
8chon nach kurszer Zeit ‘starke Aktivierung, feruner Rost- und Zunder-
bildung sich zeigten. Kachstehend die Rilangen: ’

_Gew, 2

Vers.Temp. Flilasigausbeute Crackgas uasserstoff.xdhlenstoft

5009 .. 81,3 © 18,3 0,1 0,4
'520o . 69,7 26,2 1,0 3,2
540 " 52’2 27’7 . 5’4 _ a 14’8

5) Zuletzt wurde von den Deutschen Rhrenwerken noch ein Rundstab
von 18 mm g tibersandt, bezeichnet & 1751. Hiervon wurden wiedexr
uw~40—Plﬁttchen~von~4~mm“Dicke“abgédréﬁt und zur Untersuchung einge-
setzt. Rach 34 3td. bei 520° trat ein Rohrbruch ein, der einen
Ausbeu erforderlich mechte., Trotzdem zu diesem Zeitpunkt der
Kohlenstcff :noeh nicht stark angestiegen war, geigten die ausge-
~bauten Pléttchen bereits erhebliche Rost- und Zunderbildung,
sodaf von einer weiteren Prifung abgesehen wurde. Auch dieses
Material diirfte fir unsere Zweeke nicht. in Betrecht kommen.

—Nachstehend die Bilangen:
: Gew - Za

Vers.Temp. Fliissigausbeute Crackgas Tassersicff Xchlenstcff
4807, - 95,7 ' 4,1 0,1 0,1
500O ) 95,8 3,8 0,2 0,3
520 : ) 35,5 - 4,C C,1 0,4






