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/AbechlieBender Perioht tiber die Herstellung von
Aromatisierungskontakten 4im ILaboratoriumsmaSstabe.

Sohen seit einigen Monuten kann die Herstellung von irometis
sierungskontakten in LaboratoriumsnaSstabe prak¢isch als abgze-
schlosgen gelten. Dic Zusannensetzung Aly03 = Crp03 = Kaz0
in VerhBltnis 80 : 18,5 : 1,5 Gew. % hat allen Ydllen, ein
sohlieBlich der auerversuche, befriedigende resultate ergsben.
“in Vergleich der iktivitét mit anderen Arcmatisierungskontakten,
wie sie dle ratentliteratur in griferer incahl enthilt, veriief
in fast allen Fillen szu Cunston unserer Katalysatoren. E8 €
scheint auch bei den gzegenwiirtigen Verhliltnissen unmBglich,|wei-
tere Verbesserungen anzubringen, vor allen, weil wir verfahy
oiiBig an bestimate “igenscheften des Aro-Eontaktes gebundem|
sind. prwdibnt scil als Beispiel hier nur die Kohlesnstoffbildur
deren nunmehr exakte SteuerungsmBclichkeit eine auch’ technd
vefriedigende Lisung des iromatisierungsverfahrens guliBt, &
wie die VErmezufuhr, dle durch die Heduktion des bai dor Luft-
augbrennuny enistehenden Chromates mit ~ascerstoff aontsteht
Aller Fahracheinlichkeit nach 1HE8t eich eine zuseitsliche Ve
vollkommmung nur durobhfilhren, wenn grundsitsliche noue Geai
punkte beeiiglich der Kontaktherstellung oder Zusamzensgtsun
zefunden und verwendaet werden. Zur Zeit liegen Angatzpunktes
bhierfir nicht vor. re erscheint somit eweckmliBig, in einem | .
abschliefenden Rericht nochmals stimtliche rtrfahrungen der letz~
ten mochtgehn Honate boziiglich der Kontaktherstellung zussomsen-
sufasson. ; .

#itte das Jahres 1942 wurde bei Aktivitatsprutv-raunhenhtboL—
gestelilt, dagf gwoel sonst villig gleioch cusesmmengesetite XKoth
lysatoren in der ircuatenumsetzung, besondere aber in dar |-
Eoblenstoffbildung stark voneinander abwiochon. Tine Unters
ergadb, da3 sur Herstellung des oinen Rontaktes ein Chromnit
von der 1.6., zur Horstel ng de¢a anderecn ein Chrozmitrat dex
Pirms Schering verwendet »urden war. Im Laohgang zu dicgex
8tellung vurde analytisch ormittelt, 4af das Chromnitrat de
I1.Gs ¥81llig rein war, dagegen das Chrosnitrat voen Sohoy, '
1 % Hatrium in Form von Fitrat enthielt. Da gleichmeitig def
alt dem Schering’schon Priiparat hergestellte Zentakt eine »
verringerte Kohlenatoffbildung aufwies, lag e nshe zu versh:
chen, ob btei Verwendungen reimsten alkalifreicn Alony sowie
Chromnitrat der Zusgsis von Hatrium, Kelium oder Py en! .
einen Lffekt, bedcnders besliglich eines Abfallens der Kohlen:
Btoffbildung besitezen wilrde. Sofort;angestellte Untarsue
bestiitigten diese Vermutung in vollem Umfange. Demit war def
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OberhavsgHOle ren reutigen .ontarton ordfliltig gefunden.

xachdem der Pchlensioff verringernde “influB des_aAlkall einmal
festptard, wurde geprilft, welche Zumn 2 ‘Ppezw. leldzten
ndes welcher ~lkaligehalt cpliuwale ,%E _J‘.rcmaten bel
geringstexm Zohlenstetffverlust ergeber Mirdes U ede in grbiderem
waputabe durchgefibrten Yersuche gzelgten, dell ein Zusztz HezwW.
ein Gehslt von oa. 1,3 = 1,5 Gew. & Nagd im Fertigkontoki opti-
mole TerhEltnlzse darstellt. verwendet man anstelle von Fdtrium
#alium, sc ist bel Nerlcksichtigung der stchicmetrischen |Ver-
hiltnisse dzr gleichie [Ifezt vorhanden. asuch “rdelkaelien, also
variumcxyd, iagnesiumoxyd usw., besitzen elnen gewisseon . sinflul
auf die Verrirgerung deyr Zohlenstoffuildung, dooh is% dicsger
nicht sc susgepriigt, o ¢ui nach kurzer "rifung ven dlesen Zusét-
zen wiedsr abgzaegsngen ourde. & gel hier vorweggencumuien,
wurz nachdum diz neuc  rkenntnis gefunder werden war, dre
vortmite zur ‘r.fung im Luuerversuch hergestellt wurden. llese
contexte loeufen noel: haute, c.h. nach eineinhalb Jahren,
nur sehwachem Ativitétsabfzll welter. <im Jahrssbericht furde
vur eiri~en Zenaten hersusgegeben. -

‘s pel poeh eine kurze Zemorkung Uber den ~influB des alk
tiberhaupt, biur eingeflochten. Alkalifreie Kontakts von d
Tus.omensstzung ca. &80 Jew. ¥ Alsloy und 2¢ Gew. £ Crol3 b
die rréBte nktivitét, jezdcch iet dis “ohlenstcffblldurng aps
srdsntlich hook und betridgt velspleloweise bel einem Umsa
4~ - 4% % Tclucl, wenn Heptan als’ Ausgangsproduki eingese
wird, 2,8 - 3,4 #. lei einem Jchalt ven 1,3 = 1,5 Gewo, %
ainkt zeur ¢is /rematisierung siwes ab (ven 40 - 45 % auf
fihr 37 - 42 ©), esber gleichzeitip verringert sich awel d
“ocrlensicffbildung. auserordentlich, uvnd zwar auf 1,3 - 1,
tar laine sntivitétssabfall ken: librigens durch 2 - 37 Te
tursteigerung ohne weliteres wieder .usgeglichen werden. I
Atnahme sn cotlenstceff ist nickt nur zle Ausbsutezuwache woert-
vell, scndern deriber hinzus im Hinbliock auf unser spoziellles
iromutisierungaverfehrun ven allergriifter edeutung. @in mehxr
sier wenijer reie cbwierigkeit bestand bisher noch darin, daf
die vonteste im i:llgemeinen etwas mahr Zohlenstoff und damit
w1 Yerbrennungswiirme vel der Iuftuusbrennung zum Zwecke
cgenerierung ergaben, &ls rechnungemédiig fir den Umeatz |von
Feptan 2u Ielucl und klelnen Rengen Gpaltgaes an Wirme berfitigt
wiré. 'iecme shwlerigkeit kxommt nunmehr in Fortfall und damit
12t éms verfahren technloch einen sutscheldenden 3chritd
Erts gebrackt worden, riher bestand ilmwer die Sefahr e
" wlechoukelns” ser - oenstionstemperatur wsnd damit eine 1
Litzung uez oniuutes, wvenn hicht aehr vorsichtilg gefahr
vor allem wor dies ser (11, wenn ~romatengehalte lber. 5
erruwicht werden sollten, denn hicer stieg der rohlenstoff
quadratische Tunkticn der entstandenen Aromaten sehr sla
Diese uncngenebme ‘igenschuaft der "mansteigenden Kohlenst
dung” 1¢t bel uneeren alkalisierten XKontakten weiltgehend
ringert, spegiell bel Heptan iwst kaum ein Unterschied im
stcff, oL man zu 20 oder 70 * Tcluol im Flussigprodukt.

TRI

er oH-Yerlust =rh¥ht sich nur von ca. 1,4 auf cee 1,9 G

¥in iUper 1,5 # hinausgehenaer Zuéatz von Alkeli verringe
stedgenden jjeBe die syomatenblild han af den K

s%o%%veriusﬁ Beohigotiomatentildung, Sba° 2ReTud " Eudstulen :
‘Yiesen Tinfluld grdferer Hengen Aslkells, nimlich der Herabeetsung
der YontaktektivizBt besiglich der sromatislerung, haben|wir :
in unseren Lehydrierungskontakten verwendet. :
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¥achkdem die endgiiltige sentaktzusanmensetzung wus gehlreichen
Varsuchen ermittelt wcrden war, wurde mit der. Foragebung |in
Labcratoriumsmaﬁstabe mittels eines nermalen Fleischwolf <)
begonnen. s stellts sich hersus, dafl duren den Alkaligzugate,
wie zZu erwarten war, ichwierigkeiten in der Fermgebung nicht
auftraten, und ungere diesbeziliglichen “rfakrungen, die vdr allen
Pingen auf c¢in richtig gefilltes Aluniniumoxyd sbgestcll sind,
&uch wuf die 2lkalikontakte ohne weiteres Ubertragen werden
kdnnern,

“eltere Ur:tersuchungen hutten eine Vvereinfachung der fontakte
herstellung sum Ziele urnd zwar betreffs des gu verwendend,
sluminiumoxyds. Bekanntlich #urde friher, als der rffekt
flkalizusatzes nock unbekannt war, dus Aluminiumo:yd bis
einen w8glichst geringen flkeligebalt (untey Ny1 4 Nag0)
waschen. Hunmehr war zy Uberlegen; cb man die spiter dochl
in Form vcn beispiclsweige Xatriumnitrat oder Xatriumkard
Zuzusetzende Wenge Alkali nicht ven voraherein in dem A1
oxyd belassen k¥mnie. In diesem Falle kiéitte das Aluninium
das zu 8" gew, % ig ifontaxt enthalten war, bis auf einen
Gehalt ven 1,7 « ausgewaschen werden miissen, Ple augh hie
gréderem Umfange vorgenommenen Untersuchungen ergabgn, de
~rhelteweise unbedenklioch angeviendet werden kenn. Allerai
sick beim suswaschen der Zcll-Alkali--ert von 1,7 Gew. g
bezogen suf geplithtes 41509, nicht immer genau treffen, 2

~ird so verfahren, da aGf”einen Alkaligehalt unter 1,7 4
Lol eusgewaschen und eine entsprechende ‘lenge Xazx0 in Po von
Hi%rat odor Xarbonat spiiter wieder zugefigt wird, dic an der
gefordertan Zusammense tzung fehlt. Zum leisplel wdscht m ein
hluminiumhydxoxyd, das 2 Gew. 5 ¥agl®, auf AlaD begzogen, enthilt
und dessen Alkaligenalt somit zu bocli ist, nock einmel hedlls,
s’cdurch meistens der +1lkaligehalt euf 1 - 1,3 Gew. % Iano abainkt,
flese Yenge wird 1ipm sluminiumoxyd belassen und bei der Herlgtel- -
lung des Rontmk*'s gie Differenz “is zu 1,7 Gew. % Heg0, Yezogen
auf 21503 0der 1,4 £ _bezcgen auf Pertigkontakt, in Forms vo Na-

triunksrbenat oder -nitrat wieder Zugegeben. Als wesecntliicher Vor-
tell gegentiver der Tribheren "erstellung von Aluminiusmoxyd rgidt

sioh, duB jetet eine erhevlich gringers rnzshl von Tase en
notwendig ist. Kech.unseren Srfabrungen sind aur ‘ntfe klei~
ner dengen Alkali, z.B. ven 1,5 & Hap0, bis sur praktisch 81liger
flkelifreiheit 3 -4 Waschungen milt gzr&Beren Yengen Yagser| erfore
derlick. lLetztere werden nunmehr géspart und zur Zeit sing im :
technisclen netrieb (Teka-inlage) Jurchschnittiich 5 waseh
nictwendig, um den seforderten Alkaligehalt won 1,7 Gow, &
zu erreichen oder gerade zu unterschreiten,

Die im Leboratorium immer mit destilliertom ¥Yasser durchgefilhrten
“aschungen sind natlirlich techniseh mekr kostapielig, da sie
encrme #engen an Kondenset erfordern. 78 war somit die Aiufgabe
gestellt worden gy prifon, ob Leitungswaeser, das natiirli
frel sein muB, ohne Schwierigkeiten fdr diae 41 (OR) 3-Wase

verwondet worden kann. Auch Gber diescs Provlem warde in eﬂg::

Anzahl von Versuchen Xlarheit gescheffen und feBtgestellt, ag
beispielsoweisge %uhrchamie—Leitungswgsser Sowig Tironer Leith
‘wasser (geliefert von der Pirme Hoesch, Dlren, die evtl. :
Aluminiumoxyd herstellen 90l1l) bei der Ausvwieschung des A
hydroxyds ein Produitt liefert, das in der anschliefenden Xo
pritfung praktisch cie gleichen Terte ergibt wie ein rat sh
dessen Aluminiumexyd unter Verwendung ven destilliertom wvas
gewaschen wurde, Hiernmit wer eine nennensworte Frsparnisque
aufgefunden worden, ;
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Tler Frage der ¥algzinaticnstemperetur des Lluminiunmc
nock einige Versuche gewidmet. ¥s8 stellte sich hers
unsere tisherige iedingung, mebrere Stundern bei 730
gewissen Yortrocknungszeit zu kelginieren, technisch
gend zu ldsen iot und Yontakte mit sehr guter iktivi

g,i 98,

ds wurden
s das
naech einer
btefriedi-
tiit liefert.

i

Zwar 1#B8t sich, wie bei Laborversuchen zefunden vurdp, die

Eelginetionsdsuer bsi entspreckender ierzufsetzung d
tionstenporatur nennenswert gerringern, beispic¢lsowel
bel einer Temperutur von 875° schon 15 - 32 Min. Doc
Temperatur in tecknischenm ¥aBe fir eihe suffel schon
“ine Herabsetzung der Teamperatur auf 600% und tiefer
allen Fillen zu Fontakten, deren iktivitit erheblich
liegt als diejenige der mit normalem, mit bei 7nn% g
Sluminiumexyd bergestellten Ketalysatoren.

Verschiedene Versuche befaBten sich mit der Verwerdu

Er Xalzina-
e genligen

h ist diese
gsehr hoch.
fthrt in

schlechter
hlginiexrtem

g von scge-

nannter basischen chromnitrat der I.G., das vor allem im Hin-

tlick auf sxtivitét und Pormgebung untersucht wurde.
den Laborversuchen wer hier such die Toke-inlage ein
Las rgebnis kaun dahin zusammengefaldt werden, 4aB e
dung dieses ‘roduktes unbedernklick ist.

In einer weiteren Versuchsreihe var

estzustellen, o
vwelt ein gewlsser sluminiumnitratgeke

1t im Chrommite

Leben
seschallet.
ine Verwen-

b und wie
bt TinfluB

zul’ die :cntakiformgebung und -sktivitit besitzen vikce. Diese

Uniersuchungen waren nctwendig im lLinblieck auf unger
regencricrverfahren (fericht: vom 30.11.43), des beka
in einer Zerlegung der ausgebrauchten ontakte in Al
“hremnitrat besteht, wobei das Chromnitrat aber stot
gewissen !rezentsatz an sluminiumnitrat enthilt. vie

suche ergaben, ist selkot beil einem <hrommitrat-Alun

Vverhilinis von 1 1 (gewichtsmiBig) kein Unterschie
~ontakteligenscheften vorhanden gegenliber oinem-ghne
ven Aluminiumnitrat hergestellten ratalysator, venn
die Tusammenseczung des Fertigkontaktes mit 80 Gew.
18,9 tew. i Grpny und 1,5 Sew. % FapQ bezieht. ~ine
hehe *enge ﬂlumi%iumnitrat_wird aber nach unserem Ve
kegum im -“bromnitrat vorhenden sein. Die gur F1H
Frege durchgefilirten izboratoriumsversuche zeigten,
“bromnitrat ca. 17 - 27 3ew. ¥ sluminiumnitrat anves
Somit ist unser fegenerierverfahren im Hinblick auf
¥entzktherstellung ohne weiteres anwendbar.

H

~1s ~bschluB des Aromatisierungskontsktprogramms wur
ratalysatoren Lergestellt, bei denen nur regencriexrt
riumoxyd bezw. Chromnitrat verwendet wurde, d.h. dic
dungen waren aus ausgebraucht
tungsverfehren zurlickgewonnen worden. vie nicht ande
warten, verlisf diese prifung einwandfrei, die ront
Fleiche “igenschaften und gloiche Aktivitht wie die
takte, such die HKohlenstoffbildung bewegte sich im n
“ahmen. Zwei von ihnen cind ftr
Versuche laufer nunmehr neun
zleiche Verhsalten wie die
meterial.

it diesen Untersuchunge
abgesachlossen. “enn
suchen beziiglich

l}2uerversuche eingpse
hMonate und zeigen prakt
taverversuche mit Rentakte

n wurde das labormiéfige Kont
2ur Zeit noch eine gr¥Bere rnge

Aropatisierung vorgeschen sind, sc.
diese neben der Frifung der laufenden Produktion der
takte,  sowie der’ Lurchfiihrung von auerversuchen, vo
der ircmatisierung von ringelfrakfionen des Aee=Re

© ¥reisleufhenzins dexr Aromatislerung griéferer Siedest
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hmtlich
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5 einen
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denen Isc-Teruindungen anwesend s'ind, die rnach umseren rifah-
rungen erteblich zur Hchlenstoffvildung neigen, sowie in [der
surcnfihrung von Yersuclen, die in der Zusammonarbeit omi

der
LT-snlege (Ir. ¥olling) rotwendig geworden sind. 7in Tei
die¢ses poch recht umfangreicken Versuchsprogramms ist abe
bereits abgeschlossen. Tie 'rgebnisse scllen in einen fol‘genden
tericht mitgeteilt werd .rn. ﬁ

s





