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Betrifrt, Unterauohungcnbﬁber die verschiedenen Aktivitits-

stufen des Al als Trigermaterial fir den Aroms-
tiaierungakongait. :

Dés fir den Aromatisierungskontakt lange Zeit ver-
wondete A1203 von Firma Riedel de Haen wapr aktiy. Ebdensgo
erhielt Dr, Rottig bei einenm Versnoh,'A1203 selbst im Labora-
torium aus Al-Spénen herzustellen, ein aktives 31203, das cioh:
in den Aromatisierungswerten von dem Riedel’schen Produkt
nicht wesentlich unterschied. Andere degegen fielen inaktiv
gus. Die genausn Heretellungabcdingungen, uB 2w einem akti
ven A1203 Tu gelangen, wurden damals nicht néher untersucht,
Da fiir die LT-Anlage 400 1 Kontakt fiir die 1, Pillung ge-
broucht wurden und A1203*in grifSeren Mengen nicht gy erhalten
war, sollte das A1203 bei uns gelpst hergestellt werdgn. Es
zeigte Bich bei den ersten Féllungeversuchen in Laboratorinn,
die von Dr, Petpi durchgefithrt wurden, da8 tn den Reisten
Plllen ein inaktives Al504 erhalten wurde. gs orgad eich dahey
die Aufgabe, die Bedingungen gy finden, bet denen ein ektives
A1203 erhalten wird, 7y diesem Zweoke wurde das Gebiet dep
A1203-F511ung nach folgendem Schema untersuchs;

Tabelle I

Bedingungen I (I | I1X| 1V{ 1a Ila| IIlal IVa

Kbnzontration
d. X A1 0,-Lbsg. 20% | 20% | 20%| 20| 5% | 54 5% | 5%

Pillungstemperatur 70% | 20° | 70°] 299 70°| 20°] 70° | 20°

Fillungsdener Stq, 24 | 24 2 2 |24 | 24 2 2

Waschungen 8|18 8| 8 g 8 8| 8
R— Uurchschrift - 2 -
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eingeleitet. Der entstandens Niederschlag wurde 8 mal mit

- Wasper gewaschen, d.h., in der ea,
aufgeschlimmt und ca, 1o Ninuten
getrocknet und bei 700° 2 stq,

IO-faohen Henge B0
gekocht ungd filtriert, sodanr
geglibt. Wie aus der folgenden

Tabelle zu ersehen 1st, entatanden dabej sowohl in Besug auf
Gefige und Schiittgewicht als 2uoh auf Aktivitit gans vey.

schiedeone Produkte:

Zadelle II:
i e Rl g A
I | 208, 70° 242, @ x 31 % |sandighart | 0,50 | 206
II 208, 20° 24", 8x | 264 " e | o0 | 15 |
I 208, 10° 2 ax | 34 "B | o0 10,18
IV 1208, 20°% 2% 8z | 26,64 |Wedeh, foin 0,52 | 24%

kristallin

(I | 5%, 70°, 248, g x 356 ‘ | 32,58
Il | 5%, 20° 2%, 8x | 33 veich,mehlig 4 |
Ma| 5%, 0% 2% 8x | 25,¢g [Weleh, sedy 0,50 msﬂ__
Iva | 5%, 20°, 2B g » 19,28 [wetoh,santig| 0,75 | 57,5 n$

Die Aktivitltnprﬂfungen 8ind alle

bei gleiehen Bedingungen

470%, 20 vo1.% Belastung durehgefihrt worden. Der Yersush Iva

warde bei 2 !uporatnm; 470° una 490° ¢
sich, dag das A1203, aus 20%iger Ldsung
weniger inaktiv ist, wibhrend deia

ausgefihrt. x» Seigt
8028114, mahr oder
u203 sus 5%iger Lisung

alle Werte ber §0% liegen. Da aus friiheren Yorsushen (stehe

Bericht Dr.Rottig) dekamnt war,
‘Waschungen ven grogen Einflus

Durchschrift
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scheinlich zu groSe anhaftende Alkalimengen den EKontakt
schiidigen, 80 erkléren wir une die verschiedene Aktivitét so,
dag je nach den Pillungsbedingungen mehr oder weniger schwer
suswaschbare Hydroxyde entstehen, die bei gleicher Wasehung
dann Aktivitlitsuntersechiede seigen. Das Maximum seigt der
Versueh IVa, der alle bisher dagewssenen Kontakte Ubertrifft,
Die Schilttgewiohte sind sehr versohieden, sie sohwanksn swi-
sohen 0,25 und 0,8, haben aber auf die Aktivitiit keinen direkt
erkennbaren EinfluB. (siehe IIa, IIIs, IVa). ‘

Nach dem Ergebnis dieser Versuche bestand durehsus
die MOglichkeit, daS das A1203 aus verdiinnterer Aluminat-
lbsung alls 5%ig geflllt, noeh aktiver sei. Es wurds daber
eine 2%ige LYsung hergestellt und das A1203 in der Kilte
schuell geféllt. Der Pilterkuchen war sehon nach der sreten
VWasohung siemlioch gelartig. Dieser Zustand verschlimmerte
8ich nach jeder Waschung, sum Schlu8 machte das Piltrieren
grofe Schwierigkeiten. Trotz 10maligem Waschen schien das
Produkt noch nicht alkalifrei su sein (das Piltrat war es),
denn der Aktivitéitsversuch geigte mur 16 £ Aromaten., Wahr-
soheinlich hat man es mit im Gel eingeschlosseonen Alkali-
Partikelchen zu tun, die sebhr schwer heraussulssn sind. Die
Verwendung einer niedrigeren Konsentration als 5 ¥ war dahep
unangebracht. ,

Es sollte weiter festgestellt werdsm, odb das hosh-
aktive A1,0, von Versuch IVa durch mehr als 8 Wasohumgen
aktiver gemacht werden konnte. Derselbe Ansats siner Sfigen
K Al 0,-L¥oung, der bei 20° mit 00, schnell gefillt warden
war, warde 1§ mal gewaschen. Die Aktivit&tapriifung exgsd
bei 470° 55 % Aromaten. Der Kontakt IVa war demmach dureh
8 Vaschungen geniigend alkalifrei geworden, das weiters Xoohen
mit Wasser hatte keinen verjsssernden Effekt hervorgerufen.
(siehe gleiche Beobaohtungeh im Bericht Dr.Rotdig) .

Die statt aus K Al 02 aus Ne Al 0 ~ Lisung erhal-
tenen Fillungen waren alle viel achloohtor. 80 lrhioltln wir
bei den ginstigaten Péllungsbedingungen (5%, 20°, 2%) mr
29,5¢ Aromaten gegentiber 55 bsw. 57 % bei dem A1,0, aus
K A 0, - Lésung, trotzdem der Filterkuchen 10 mal gewaschen

A/5 200000 VI. 39 Durchsdhrift - 4 -
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worden war. Die Fillung aus 5%iger Na Al 0, - Lisung ist
gelartig und dle niedrige Aktivitiit ist Iahuohainlieh wied
auf Alkaligehalt surticksuftihren, der sich sohwer baseitigen
148t. Das Al-Ausgangematerial scheint keinen wemsntliohen
Einflug auf die Aktivitht des A1,05 su haben, wemn es einen
gevissen Reinheitsgrad errwicht hat. Es sind Versuchs sowohl
mit Blook-iluminium (99,99 %1g), als auch mit Aluminium-
draht (98 - 99%ig) parallel ausgefihrt worden u& o» 'r;abn
8ich keine Unterschiede (s.B. Al-Blook 20 %, 70°, 24 8x
ergab 20 % Aromaten, Al-Draht 20 %, 70°, 24%, 8 x

20,5 % Aromaten).

Ein su beachtendes Noment beim Lisen des Alumi-
niums in KOH ist das Selbstausfallen des Aluminiumoxydhy-
drats aus der Aluminatldsung, falls nioht sin gewisser Ober-
sochud an KOH vorhanden ist. Beim sofortigen Millen mit &02 ;
nach dem LUsen gentigt in einer 5%igen LOsung eim Nolverhiilt-
nie Al s KOH = 1 ;3 1,3. MuS die LSsung dber lange haltbar
Sein, ist das Verhllinis su erhShen. Das seldstousgefsllens
A12()3 geigt ale Kontaktiriger nur geringe Aktivitit
(22,5 ¢ Aromaten) bei einem Sohiittgewioht von 0,6.

Die Versuche, ob ee miglich iet, durok langes
EKochen mit asser das inaktive Al203 aktiv su machen, eind
noch nicht gans abgeschlossen. Ebenso fehlen die Aktivitiits-
prifungen bei den Kontakten, die mit gewShnlichem Wasssr
gewaschen wurden, und bei solchen, die wir durch Sehmelssn
von Al (xo ) 9H 0. Eindampfen, Verdfinnen mit N0 (Hydrolyss
bewirkt bereite Anafalhn 4. A1,0, ) erhalten hahn. Sie
80llen in einem spiteren Bericht bohandclt verden,

Die nachfolgende Tabdelle III gidt eine sahlen-
nisige Ubersicht der einselnen Aktivititsversuohe mit
Angabe der Gew.% von FlUssigeusbeute, Orackgas-, Wasseratoff-
und Kohlenstoffbildung, neben Volumprosentgehalt an Arcmaten.
Die eingelnen Punkte sind graphisch in der Figur 1 wiedex-
sufinden. Die 3 Linien in der Figur stellen die Abhlingigkeit
der Flissigausbeute, Crackgasentwiokiung und Kohlenstof?-
bildung von der Bildung der Aromaten dar (Die Abhiingigkeits-
kurven sind von Dr.Kolling bei frilheren Laboratoriumsver-
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suohen mit Kontakten, die das Riedel’sche A1203 enthielten,
gefunden worden.) Aus der Pigur ist su ersehen, da@ gorsée
die Kontgkte mit A1,0,, das aus 5%iger Aluminatliswng in der
Kilte gefBllt worden war, sowohl in der Flissigausbeuts
h¥her, als auch in der Crackgas- und Kohlenstoffbildung
tiefer lagen (3 22, 8 34, 8 43), gensu ®0 wie der yoR ung
hergestellte Kontakt aus Riedel’schenm Al.04 {8 1). Die Xon-
takte aus Al2°3' das sus 204iger Lisung gefillt worden war,
1iegen bei geringen Aromatisisrungswerten nahe der Aktivitits-
linien (3 37, 8 29, S 32). 2 Verte (8 31 8 33) diemer Reihe
sind nicht auf der Pigur eingezeichnet, da sie einen gerin-
geren Wert als 20 % Aromaten ergaben. Besonders schlsoht
liegen dle Werte des Kontaktes aus Alj0,, das an Fa Al 0, -
Losung gefillt worden war, in Besug auf Fltissigausbeuts wnd
Crackgasbildung. Der Wert von 8 34% seigt bei siner Aroms-
tisierang von 79,5 Vol.# ein ginstigeres Verhalten in Besug
auf Fliiasigausbeute und Orackgasbildung, wihrend der Wert

filr Eohlenstoffabascheidung fast auf der Linile liegt.
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Tabell_e III
Sohtitt-| vol.$ A
vf,f“.' Pﬁggnﬁbgdingungen Nr. 88W. |Aromat, Fliesig- Oraek..:lﬁ R o
' 273 keit | gas |Hp | Of

Al,0. von Pirma ' |
81 313431 de Haen -] 0,5 k1) 89 5 k | k

5 KAl 0 o~ Drght | ,
29 | 204, 78°, 248 gx | o 0465 |20,5 | ag,4 6,2 1,7 |2,7

K Al 0, - Blgok _
531 | 208, 78°, e | 1] 05 | 20 M5 32 |1,8 3,5
K Al Q, - Plock |
%5 |5%,70%2 2B %%, | 1 0,8 |32, N[ 30 |28 3,2
K A1 0, - Blogk |
1 204, 307, a4, 65| 1[0, | 15 M2 13,3 |2,3 (3,2
5 K Al 0, - Blgok | |
2 |5% 28°% 2", 8 x | 11a] 0,25 43 90,1 | 3,5 [3,4 3,0

833 IZIOA;&,O?OS,B%B?:SI II1] 0,60 10,1 91,7 3,3 1,4 3,6

827 §§f 28": gi‘?"gx IIIa| 0,50 30,5 | 89,1 5,3 |2,2 |3,

535 gb“%,ogoﬁ,Béﬁfkg s 1V ]o,52 | o 92,7 (2,7 |2,1 |2,5

334 g%}‘z’@f gl's’%g., sl va| 9475 |57,5 87 5,4 12,8 [4,8

531 dto. e 0,75 1795 | 78,3 [ 9,5 [3,9 [10,3
S50 |3 4 2807 %X | 1va| 0,5 16,0 | 92,7 2,2 |1,5 [3,6
5 |54 280" gﬂ:‘“‘{ﬁ x |21 06 1550 | 88,5 5,5 [3,4 |26

s‘o gsﬂflzga.,-2nézg.k,101 Iva| 0,20 29,5 “’7 71 _204 208'

Al,0. aus der KAlQ.-
839 gg;ﬁ’f;selbat ausge-2| - | 0,60 22,5 | 90,3 |3,9 (2,1 (3,7
'n .

* 5., warde bei 450° durchgefihrt, alle Ubrigen Versuche bei
47014 u.20 Vol.g goiaﬁtnng mit einer Einsatsfraktion von
Alb 200000 VI. 39 d20 = 0,720. urcdhsahri -7
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Es sind weitere Versuche fur Klirung der Frage im Gange,
woravf das Schwanken der Aktivityt surlickzufiihren ipt, Jetst
kenn man sagen, dag besonders grobkristallin fallende !1(!0#5
schléige, ebenso wie gelartige, inaktivy 8ind, wihrend fein.-
kristelline Féllungen aktiv eingd, Eonzentrierts Lisungen
geben gleichfalls inaktive Kontakte und EOH-LOsungen sind
ginstiger als Na 0f L3sungen. Man kann sich vorstellen, dag
grove Kristalle wegen nglicher Includierungen, gelartige
Blederschliige wegen der schweren Filtrierbarkeit und wegen
der griBeren enhaftenden Wessernengen solwer vom Alkali pu
befrelen sind, wihrend feinkristalline Niederschlige am leioh-
Yesten ausguwaschen gind. Ferner kann man sich vorstellen,

dag aus kons. Losungen leieht mehy Alkeli héngen bleibt.

Und gur Erklérung der Unterschiede Na OH - K og kann man
vorliufig ennehmen, dag anhaftendes K OH weniger schiddlieh
ist. ¥ie gesagt, sollen veitere Versuche hier Klarhoit schaffer
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