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J.Er. 43/1/19.

Herrn Direktor von 4 8 b o ¢ h .

Beyr.: Toka-inlage.

Aut’ Grund der bei Herrn prof. rartin gefihrten Bespre-
chungen haben wir die Toke-inlage noch eimmsl nxck den in diesen
Besprechungen neu sufgestellten Gesichtspunkten durchgerec}met.‘
Grundsiitelich gogenliber dem fritheren Intwurf, der mit Akten~ .
verzmerk vom 27.10.1942 festgelegt worden ist, ain¢ ibénderungen
insofern getroffen, als nunmehr nicht von Chromnitrat, sondern-
von Xatriumbichromat susgegungen werden soll. Veréndert ist
welterhin der Aufschlu des ausgebrauchten Fontaktes, fr den .
friher eine §likung mit Soda bei reduzierender Atoosphire bei _
900°% vorgesehen wir. Keuere Arbeiten haben ergeben, doB der
tufschlul auch 1k TlUssiger Phase durq};x'nmckkochung =it .
307iger Natronlauge bei cz. 200% ausgefihrt werden hamnn, Grunde
ai;tznch 18t von Herrn Prof. yartin ferner festgclest worden,

128 i aligemeinen daie Aluainiumhydretproduktion nicht in der
iqua~An1age durchgefihrt werden 8011, gondern des fertiges
&iuminiumhydrat vor der Firma Hoesch in Diiren bezogen werden
scll. Thenso 011 der Drucksufschlul des Fontaktes bel Hoesch’
durehgefiihrt werdqn. Un aber die Prcdukt:lbn deg rontaktes voll-
komnan sidherm’ﬁtellgin, ist von Herrn Prof. ¥artin ergeordnet
wordeny, da8 in der Toke~inlage sowohl eine Di-uckaufsohluﬂstation .
wis eine Fillungsstztion fiir dag»ﬁﬁydmt einredaut werden soil,
demit jederzecit dor gesamte Gang der Fontoktherstellung unabhin-
gig von fromden Firmen bei uns durchgefihrt werden kznn.

Tle Turchkfilhrung der Rydratherstellungz bei Hoesch durf-
te auck noch erstens wegen Personalschyierigkoiten hoi B‘ceech und
gweitens wegen der noch nicht bei Hoesch gekliirten rrage der
Kohlensiéiurebeschaffung auf technische Sekwlerigkeiten stoGen.

_ ‘ weiterhin ist im Reimen der vom Prof. Xartin. angeord—
neten Eigenherstellung des Chromnitrats oin Verfohron bearbeitet
‘ . B i - ? -
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worden, um des bei der Drueckkochung gewonnene Chromoxyd |

' in ein fUr die Xontaktherstellung brauchberes Chrormitrat
zu veryendeln. Auch diope ‘Verfehrensginge ‘warden in des .
vorliegende Schema mit’ e_inge_ar’bbi'te_t.’- : T E

- -#ir haben. in der Zwischengeit aulerden in ?ueam—
‘menhang mit der Firma Imperial MeiSen die uBglickkelt der -
Filterung des Aluminiumoxyds nach der FEllung mit ireh-
filtern geprist und, wis in ‘ktenvermerk vor 17.12.42 Toste-
gelegt, dabei gerunden, deg dicse Filtexung durebfifurbur
igt. ' T : ' a
'Hinaichtliek der Trockmung und calzinieruns den
x“zluminiumo:q'ds diirften zwei HMéglichkeiton gegeben guis, Tin
=il wurde von der Firma wistrs der Vorachlag gemack:, dag
Aluminiumbydrat in geelgneten Schalen durch t;ihsn, Nehrfack~
muffclofen kindurchzutransportieren, der, #knlich wie die
Sfen Tir das Brenner ven Bierflase\:han., Porzellozsidpseln
CieBeWey gabaut ist. Der Vors:hlag hat den Vorzug prcler 3
Sicherhelt, erfordert aber etwas Eendarboli, de $iglich ca.
400 Schalen & 20 1 zu fullen wHren. Line Vertroclammg
brouckt nickt vorgenommen s werden. Ple Ofenanlage wire
billig und ziemlich schnell zm erstellon. Die Zgeite, von
ferrn von Asboth vorgeschlagene HMtglichkeis Yeatcehs darin,
deg slumiriumhydrat zuerst euf bolspleleweise einen walzen- .
trockner vorzutrocimen und ¢s sodane in einer indirokt be-
heizten Drehtremmel =zu brennen, ' :

Die Gsziniorung des Zontaktes 3 nackh unaerezi !
Erfahrungen. in Rule gesahchen.réﬁi'arfﬁr £E11% alse dfc Mg
licbkeit, in der Drohtrommel zu arbeiten, fort. =i Hehrfack.
muffelofen mit Schalen dirfte hier durckeus geedgnet sein.
Fih solecher Ofen wurde @it dor Tintrs besprdeben umd oin

- Angebot wird von ¥istra bearboitet. Fir dig Turehfiirung
der Yiachung und nstunz dos Zomtaktes wug den Xomponenten
Staub, sluminiwaoxyd, Chrormitrat und ‘.’Iésaer werden Hisciop
tit Zodenaustragschnecke 'vorgeschlagax;, wiv sie von der
rirma Gielow & Schlutiug, Jusaeldorf, gebsut worden. Pir
dde Formgetung solbst sind iolbenpressen #hplicher ksuars, |
wie cle Jetzt verwendet werdem, bei Pfleiderer bout.lit une
werden sckon demmiichot gcliefort. Poi flom Eeolteil, viel

-3 -
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Handarbeit erforderlich gn machen, haben sie’den Vorteil, dag

8ie bel dem éehwi"grige,n Meteria] sich 'verhiiltx;iémﬁé'ig' gut in -
‘der 'bes_teher_lden Tpka-A.nlagei;bewéihft baben,- - Yersuche mit fleisch-
wolféhnlichen Apparaten ‘bei ‘k:ont'inuier_lipher‘ Mas_zsézufﬁhrﬁng IR
_'zuarbeiten“, ‘sind noch nient ‘Bbgeschlossen, o |
N Nach d,ieseh einleitenden Bemerkungen sei gag Verfahren
anhand deb beiliegenden Verfahrensschrittes erléutert,

a) Heretellung vor Qhromnitrat aug Bichromat,
b) Herstellung von Chromnitrat aus Chromoxyd.
¢) LSsung von Aluminiumhydrat . A
‘d). Druskaufschlug des Kontaktes.,

e) Fdllung des Aluminiumhydrateg. _

f) Mzinierung des Aluminiumhydrates.

&) Pormgebung ung Kalzinierung deg EKontaktes,

Das_vVeI'fahrensé'éhriffschem'a ist gerechnet ays die
Herstellung von 2,35 ¢ Kontakt pro Teg = 59 i Pro Monat =
698 t pro Jahr. Bei einex Kontaktle_bez}sdauer vo'n,,4«.Monaten-—‘—
braucht die Toka-inlage 48 Reaktorenfﬁllungen 2 15 ebm = 720 cbm
Kontakt, die bei einem Bohiittgewicht von 0,75 540 + wiegen.
Die vorgesehene Toka-Anlage leistet also das 1,3-fache dieser
80 errechnéten Kontaktmenge. " pup dle Herstellung dieser Kontakt-
mengen sind folgende Materialien erforderlich (gerechnet ohne
Berticksichtigung von @ek Fehrverlusten): "

:) 1,92 t K10, Molgew. 102 entepr. 3,5 t Alum.Eyares 55%ig
. 203 »

1
2.).0,843 % Fa,br,0 2-H,0 Holgew. 300 .
3.) 0,43 ¢ cr293 Mol.Gew, 152 entspr.2,15 t Chromnitrat cr(No3)3

o

) ‘ . 9 Hy0 Molgew. 400
2,71 t NeOH Molgew.40 entspr. 6,76 t 4o%iger Natronlauge
03544 ¢ 50, Molgew. 64 fir Reduktion des Bichromsatg,

“4.)

54) ‘

6.) 0,278 ¢ HyS0, 100%ig Molgew.98 rur Reduktion’ :

7.) 1,00 % H,50, £ Losung des unreinen Chromoxyds 100%1g
) 1,07 ¢ E:N03 Wolgew, .63 fidr _chromnitratherstellung 100%.

9.) 1,49 ¢ CO, Molgew. 44. o '

10.) 0,07 Natriumthiosulfat 5 H,0 Molgew. 248

71.) 0,84 t Soda Mol.gGew. 102

Die Sehwefelsiure kam als 75 % Sture angéwendet-werden.
Pir die Lagerung soll ein 14-tigigor Vorrat Zugrunde gelegt
Wwerden. Es whren dann zy lagern; : -4 .
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12 ¢ ‘Natriumbiohromat',

7,5 fliss. 50,

24.% T5#ige Schwefelsdure

a5 1 40%.1.ge Natronlauge .
15 % 1100%ige Salpetersiivre

50 % gebrauchtgr, Eontakt .
90 ¥ Aluminiumhydrat 554
21t o, -

14 Natriu_mth:losulfat 5 H20

10t Soda celeiniert = -

Auf die CO,~Lagerung sowie auf die HNO3-I.age;jung kann ver-
Zichtet werden, wemn’der Anfall 'bei{ier‘ Produkte auf dem eige~
‘nen Werk geniigend gésichert erscheint. ' '

a) Herstellung vbn Chromnitrat aus Bichromst, _
Avu,s' dem I._ager werden téglich 0,84 .t Ratriumbichre-

nat Uber eine Vaage einen I.bséb_ehﬁlte{ zugefiihrt. Erforder-
liche Grége des LUsebebilters 6 cbm, der Lésebehilter musg
verbleit ung aizsgemauert sein, er muB mit elnen lkriftig
wirkenden Ribrwerk versechen werden.: Die Anbringung einer
fer“bl‘eiten Heiéschla.ngp ist ,erforgierlioh’;")ln dem LYsebe-
hilter wird das ,Bich;pgmat in 3,4 t Wasser ge_zlast; dem 0,37 t
“T5%ige Sclmefelsiure zugesetzt werden, Die. Setiwefelaiure
ist tber. einen 500 1 MeBbekhiilter sus dem Schwefelsiurevor—
ratstank zu enthehmen, Nach'der Lésung des Biehromats wira
mitk 0,54 % S0, teduziert, Hierbei erwdrmt sich die Lésung
w ca. 20 - 30°. Zweckmiglge ﬁeduktibnahnhﬁ:tempera‘mr liegt
bel otwa 50 - 70°. ue dem Reduktionabehiilter wird deg
Material dann in den ti'féllbehal'ger gegeben, der gleioch-

*) pas S0, muB gemessen, vefdampft und im L¥sebohilter gut ver-
teilt werden. Sehlanlke Form ist wegen der @tenEAbsorption
2u empfehlen. T . et
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falls verbleit und ‘ausgemanert ipt, da er im @auren Gebiet

' korrosionsbestiindig sein mus. Es 1s% hier ein 25 obm - Behilter
vorgesehen mit einen gut wirkenderi,}!ﬂhr&érk.‘i In ihm wird

die reduzierte Lésung mit émer_.dﬁnngni Sodaldsung unter: kréf—
‘tiger Rfihrung 'versefzg,"ﬁuhd zwar werden .0;84 %. Sode 'in 12 chm
Wasser 'gelb’sft zugeflihrt,  Man benutzt hierfilr im allgemeinen . -
die aus der Pillung des Aluminiumhydrats stamuende Sodalﬁsu}xg.
Aug.dem Vorféllhehﬁlter wird mit_tels éiner Punpe, bsispiels-
weise Griig&‘ael-P,anzer-Pumpe,ﬂ das Material in dén Hauptfdllbe- -
h&l ter geé'éb'en. DPer Hauptfallbehslter. ist mit einer Dampf-'

ma 3 eri’olgez;. .
' Da wegern der Alkalityt der Lisung das Drehfilter
- Wit PC-Tuch bespannt ist, mua die Filtration bei mex. 50%g
durchgefiihrt werden..- Das -m»—Nachr"ﬁnbéhalté’z&“e.usgefaute
Material wird in eine wusreichende dimensionierte Maische
- abgezogen, die mit Rithrwerk, Kihlschlange ‘(ce., 30 m?) ung,
Kihlmantel versehen igt. Aus dieser Mai®che wird das Material
mittels Pumpe in den Trog dds Drehfilters gedrlickt. Vom Dreh-
filter £811t das Material in eine HeiSmaische, in der es
mit Kondensatwasser ‘versetzt ung mit Dampf aﬁfg_el:oc‘ht wird,
Von der HeiBmaisehe geht das Material sodann wieder in’ die
Kiihlnaisohe, wird abgekihlt ung geht wieder auf dés Dreh-
f:_llter. ;);eae Ano;-dpn.ng ist vorgesehep,' .wgi_q; grfahrungégemﬁﬁ
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-als Ausweiehgefﬁﬂ gebraucht wird: Die Washhﬁ.ug ist vier mal
durohzufﬁhren, -der Eondensatverbraueh betr&gt“s‘ cbm $ro Maischg,
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der vierten Waschung und Filterung geht dus Chromhydroxyd
in 2 ;..osebenalter. .28 wird gerechnet, dd8 die © 43 t -
uhromoxyd 930 kg- 7asser enthalten. . e werden mit 1,07 t
'.100;3.1&81‘ Salpetersau.re gelsst und enthalten dann gerade
das Chromni trat In: der. Kenzentration, wie""es»fﬁr die An-
teigung mit dem Aluminiumnydrat notwezidig ist. Bei der
' Kons truktion der Lisebehilter igi auf die starke Eorro- -
sion Ruoksluhb Zu -neimen. Es wird daher vorgeschlagen,
. die Lodsetspfe -aus salpeterséurefesten Deutromaterial gm
. bauen und auferdem zu emaillieran. Dle Emaillierlmg ist
‘erforderlleh weil -dex. EKontaki gehr eisenempfind...loh ist,
Es sina Losetopfe vorgesehen, die mit einem Helzmantel
. zu veroehen sind. In den T¥pfen is ¢in Rihrwerk angumord-
_nen. Als GroBe der Topfe werden Z,5 cbm ausreichend sein,
. ZWJ.schen Filter und Lisebehilier wird ‘Vorgeschlagen, ein
"Lager fiir 1 2t cr203 entsprechend ca, 4t feuchtem Chrom-
hydrat dd.s etwa 48 chm Raum einni,mmt n errichten. Am .
zwecmaﬁlgsten wird. ©8 8ein, das Matemal in Beetform
,_',ettva 4 m-lang,-80- cm‘breit, in einem mit Industriefliesen
_ausgelegten Raum zu legern.. Der. Raum igt mit guter, heiz-
L_.barer Belliftung zweck:maBig urch entsprechend gro8 dimen-
’ siomerten Thermoney zu versehen, damit eine Trocknung
- des Maferials .erreicht wird., pag Chromni trat lagert direkt
im, Loeebenaltc; .bis 8ie es im Mzscher Yerbraucht. wird, wo-
be:L der Losebehaltsr ‘beheizt wird, Fup die. helzung ist
: e:.ne Regelung vorzusehen, go da Temperaturen yon 60 - ,',IOO
in den Kesseln . gehzlten werden . .

b) Herstéllung von uhromnitrat aus Chromox,yd

=

. Der eben nesoblluerte Arheitsg&ng der Herstellung des
Chromnitrats aus Vatri {umbichremat wird ‘beim Anfahren der

. Anlage und welterhin Jedigligh' gur Declmung der Chromver—
luste durc..gefvﬁ..rt Normalsrwzise wirg - das Ghromnitrat aus .
dem Chromo:q,rd herﬁes vellt, dasm‘pei der Auﬂdsnng des aus-

.gehrauchten EKontaktes in neiﬁer Natronlauga ungeldst bleibt.

'Nach der ,Druckkochung, auf die unter Punkt 4 niher, einge-

- ga.ugep m?q_,: vird. die das Chromoxyd -in suapemherter Form

- 71._
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 enthaltende Natriumeluminatldsung in die Kihlmaische des

- gledohen prehfilters gebracht, das fur die Chromhydratfil- -
ﬁration_ aus. Bii‘:hrdméi: verwendet wird, Néch entsprechender .
Kithlung ‘suf max. 50° wira' die AlupinatlSeung auf dem Dreh-’
filter abfiltriert. Das Filtrat gent in einen 50 cbm Tager-
behilter und wird hier gestapelt. Dag Chromoxyd geht in die
HeiBmaische, wird hier mit 8 cbm Wasser Je Waschung versetzt
and denn fiber die Kzltmaische wieder auf das,l}reh_fi]_.ter_
gegeben, gencu wie oben “beim Hyérat geschildert. Hier kann
1ls Waschwasser ohne weiteres Ruhrwesser genomnen werden..
fach vollengeter Waschung wird das Material vom Drehfilter
mittels'-eizfég Beckerwerkes 'iiber eirn 'a’lmlich'eingerichte'tes '
Zwischenlager wie es fiir das fertigg Chromhydrat ‘Vorgesehen
ist, .in den Losebehbilter, der fir Lésung und Reduktion des
BicLromats verwsendet wurde, gebracht. Dag Chromoxyd 'ezgthﬁlt
etwa 0,035 t Eisenoxyd, 0,035 t Aluminiumoxyd, 0,43 % Chrom-
Toxyd und'o,84 t -?."e_r.sser. Im I.g‘jsebehﬁlter wird es mi%t 1,12 ¢
“T5%#iger Schwefelsiure versetzt,wobei'krb‘.i'tig geriihrt wird, _
Die Schwefelsdure i:lsf(; vor dem.Eintragen—;:des~Ch1-omoxyds’”s‘chdﬁ_
' in den ILosebehilter #u geben. Mittels der Helzschlange wird
die ijsur:.g auf tber 100% erwdrmt. Auf den Abzug des Séhwadexn
dus dem Lisebehilter bei diesem Kochprodzel ist besonders. ..
Riicksicht zu neimen, Der- Bebulter ist mit einem sehr kriftig
wirkenden Riihrwerk 2u verschen, da dag Chromoxyd die Eigen-
schaft hat, glemlich stark zu verbacken wnd daher gerschlagen
werden mu8, Nack AuflSsung des Chromoxyds werden von Hand '
ca. 70 kg Natriumthiosulfat in .den BebHlter gegeben. Hierbei:
‘wird das Eisen gzu sweiwertigem Elsen Tredugiert. Die Reduktion

‘verliuft né;;o'"rl?- 5&é§;bi§herigen Beobachtungen innerhalb weniger
Minuten. Das ‘Qh;SH bleibt als dr'eiwertiges Chron erhalten.
Aus’ dem’ I.Efé‘,ébeb‘rlxﬁ;l_ter' geht das Material sodann in den Vorfall-
bebdlter und wird hier mit 0,84 t Soda und 12't yasser vor—
sithtig unter stakiem Rihren versetzt. Das Chromhydroxyd
f8l1lt aus, das Eisen aber bl.eibt‘ éls zweiwertiges Eigen in
Losung, wenn ein PH-Vert von 4,5 nicht Uberschritten wird.
Dab Nateriel wird damn uittels der Gr3fpel-Panger-Pumpe tiber
eine Holzfilterpresse filtriert. Holz wird vorgeschlagen,
v}é# die Lisung in diesem Stadium noch schwack sauer ist und
elre eiserne Presse angreifen wiirde. Gummierte Pressen u.H.
; —a._
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Werden aber schwer zu beschaffen sein. DNie zus der Presse
ableufende Lisung enthilt das zweiwertige RBisen. Sie geht’

_ ip_das?dhwaESpr,,ﬁachdém;sie_#orhef’nochnvdllsténdig neu-

ﬁtrgiisiertzwgraen.ist.‘Dieéé“Ney}ralisationffindet zZweck— -
ﬁméBig'ia eirem Kldrbecken 'statt, in dem ‘sich auch ‘etwa
nicht susgefélltes Chromiydroxyd mooh absetzen wirde und
'&adurch gewinhiar wire, Das in der F;lterpessé abgeschie—
dene Chromhydroxyd wird in einer gummierten Maisohe aufge-
maischt und von dieser mittels der Gréppel-Pumpe in den
Nachfdllbehdltar gegeben. Im Nachfdllbehilter wird des
Chromhydroxyd, naciden es durch das Rilhrwerk gut im Wasser

-«verteiltﬂist;*béiﬂaat‘4o*:“56°’34376;21't_manﬁ entsprechendd,
530 kg 407iger Natronlzuge versetzt, die aus dem Vorrats-

« tank iiber einen MeRbenilter ertnomsen wird. Dis so alkali-
sierte Ldsung wird sodann zum Kochen gebracht, wobei . das
Chrom =ls gut filtrierbares Chromhydrat susflockt, Die Fil- -

"trationﬂdieses,M:teriales_geschieht,genau wie bei der Her-

- stellung des Chromhydrates avs Bichromat seln beschrieben,
tiber dem gleicﬁen‘Drehfilter und in der gleiclen Eubl- bzw.,
HeiBmalsche-wie-dorts Zg-1ist-noch zu’bémérkéh,mdésnﬁéﬁéitér,
in denen die Auflésﬁng”des Chromhydrats mit Selpetersiure
stattfinddt, mit einem gyign Adbzug wegen der entstelenden
Nitrose zu versehen sing, . ' L '

| o

)

ELGsung des iluminiumhydrats.
" Wir kommen Fetzt zur Auflésung'des_Aluﬁinigmhydrats.
Bs ist vorgesehen, §in¢_0héf§i“anljgyeils 1,§g”t A1203 ent-
- sprechend 3,5 t 55%iges Alﬁmiﬁlﬁﬁhiﬁggf in einem Autoklaven
gu lésen. Mir die‘Lﬁsung'ﬁifgxkiﬁﬁwfghperatuf von 120 =
130% gebraucht werden, doch i t der Autoklav fir 20 aty
Betriebsdruck ausgelegt, well Vorgssehen imt; da8 in ihm
_aumwm&m-ﬂﬁr“gﬁr@cu{i Kontaktes durchgefithrt
verden el Ti: 2,5 ¢ Alumiﬁiﬁﬁh&de{LWer§éﬁ in dem Auto-
kla#en»mit 6,76 t 40%iger RNatronlavge und 2,3 t Wasser ver-
setzt und dsmm bis rur v&lligen Losung gerihrt. Um eine
gchnelle Aﬁkﬁhlung des Materials zﬁ bewirkun, istAvéxge—
sehen, zuf dem iutckliven einen Rilekflupkithl ex anzubringen,
der etwa 400 kg Dempffh niederschligt und daher bei etwa

L

-9 -
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20 cbm Wasserbedarf: 6 am RUHIf1Hche 2 enthalten hat. Die

auf ca. 100 heruntergekﬂhlte Ldsung wird uber die ¢ben schon

'erwﬁhnte Kuhlmaiache und das’ oben ebenfalls schon erwahnte -

Drehfilter i’i’.l.triert, falls die I.dsu.ng nicht vallstsndig klar

. ist Im anderen Falle Kann gie auch direkt mit der Pumpe,
_die das Filtrat aus dem Drehfilter 1n den’ 50 cbm Aluminattank

fdrdert dorthin gegeben werden. »

: J)ruckauiachluﬁ de ing-auchten Kontaktes,

Der Druckau.fschluB des ge‘brauchten Kontaktes wird

"'grundshtzlioh genau so ausgefiihrt wie ‘der ‘Aufschlug des Alu-

miniumhydrates, nur dag statt 3,57 55#iges Hydret 2,35 t ge-
brauchter Kontakt in den Autoklaven gebracht werden und daB
die’ Au.fschluﬁtemperatur wegen der schweren Léslichkeit -des
geglﬂh‘ten Aluminiumoxyds nicht mehr bel 120 sondern bei 200°¢
liegt ‘Die Dauer der Kochung betragt 2 ~ 6 h.”"Der Kontekt ist

© mittels eines Wagens zus dem Lager zZu entnehmen ‘und zu wiegen.
CIm Tager 1st eine Niihle vorzusehen, damit stets ausreichende

ve )

"AMengen Zémahlener Kontakt vorritig sind. Nach vollstﬁndigem

Aui’st’:hl'aB wird, wie beim Aluminiumhydrat mittels des Rickflus-
Kihlers die Hauptwarmemenge weggenommen. “Die 'Piltration er-

:folgt dann 'vie oben unter b) beschrieben. .

(P
B

Féllung des Aluminiumhydrates.
' "Die ‘aus der iuflssung des fiigsohen Aluminiumhydrates
oder- der Dmckkoohung des Kontaktes stamnmnde Aluminat16snng

‘wird Bus dem 50 cbm Lagerbehalter in" den" 5_'cbm Féllbehdlter
_herﬁberganommen, ‘und ‘zwar wird ;]eweila ein Menge, die Y3 der

Tagesleistung d.h, .0, 64 t bei AL 20 entsp cht in den Beh#l-

“ter- eingebracht. D16 0,64 A1203 entsprechen‘g-'—%b—gﬁ = 1,8 =
- '920%kg" NaOH. I)a die’ Failn.ng in einér 5gzigeh ‘h¥sung, gerechnet

aug’ Na‘tronlage, ‘stattfinden soll, B’ sy Rﬁhrwerksbehalter
“auf 18,9 obm mit Wasser aurgefullt Werden. :Die Eallungstempera—
tar fat” “wichtig. sfe miB -6a. 28%¢ betr§gen. Da bei der Féllung

‘pre Anéatz 220 OOO WE ‘Whrme frei werden, ist fﬁr eine gute
‘Kihldng z@’ eorgen. EB wird vdrgeschlagen, deﬁ Fallbehalter

. o -
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mit einem Kﬁhlmantel und einer ausreichenden Kﬁhlschlange
mit ea.. 40 - 50 qm Kﬁhlflache zZu versehen. Ferner ist ein
gut wirkendes ‘Riihrwerk anzuordnen und eine gute Vérteilung
fir die bei der Fdllung oingeleitete Kohlensgure. Pro
Fallnng werden theoretiach O 5t CO,. gebraucht. Nach unee—d
;rem bisherigen Beobachtungen geht aber ein groBer Teil
der Kbhlensaure infolge schlechter Absorption Yerloren.
Man 80llte also en dem Behiélter ein Umlaufgeblése anbrin-
gen, das die nicht zbsorbierte Kbhlensaure absaugt und
wieder in den Behélter eindriickt. Nach beendeter E&llung
wird die Suspemsion direkt vom Fﬁllbehélter in den Trog
elnes Drehfilters abgelassen, das mit- einem.PC—Faser~Tuch
bespannt ist, Die Filtration findet bei eéner Fhllungstem—
peratur von ca. 30 C statt.. Die ablaufende Lauge geht
- in einen Vorratsbehalter und wird hier gestapelt. Sie
stellt eine’ ca, S%ige Sodalosung dar. Ein Teil, und zwar
ca. Y3 dieser Lésung wird im eigenen Betrieb fﬁr die
Ausfallung des Chromhydroxyds gebraucht 2/3 der SOda-,
losung g Bg ebLir _die- . AusLy) g--d.e .
“haben bisher keine Vbrwsndung Man kdnnte sie vielleicht
in anderen Tellen des Betriebes verwenden, beispielsweise
fiir eine alkalieche Naehabeorption der Nitrose in der.
Salpetersaure-Anlage Eine Khustifiziernng durfte weniger
empfehlenswert sein, da die Lésung dooh VverhéltnismédBig
(diinn ist und fiir die in der Toka-Anlage. durchgefiihrten
Arbeiten in htherer. Konzentration gebraucht: wird, so dag
~zu.der Kauatizifierung noch eine Einkoclung nistig wiirde.
‘Das .yom, Drehfilter kommende Alumininmhydrat wird in einer
15 cbm - Maieche mit- Ruhrwasser angemaiaohf ~Zum Kochen
gebracht und uber einem zweiten Drehfilter mit Baumwoll-
bespannnng filtriert Der Trogruokstand dieaes Filters
geht in dib Oben erwéhnte«# Maische zurhck.'Das Filtrat
geht ins Abwasser. Der Filterkuchen wird 1n einer nach-
geschalteten Maische Wieder aufgemaischi; gekocht und
von neuen flltriert. Es erfolgen im ganzen 5 Haschungen.
Pro Waschung werden 12 m3 Wasser Wasser in der Meische
gebrancht und 5 cbm Wasser anf dem. Filteg, im. ganzen also
17 cbm. Bei 5 Waachnngen ist .also der Verbrauch 85 cbm
Wasser. Da dieser Verbrauch auf Jeder Schicht eintritt,
1st der Gesamtverbrauch 250 m3|Wasser an dieser Stelle.

~ciMerinten
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Die Maischen sind mit sehr gut w1rkenden RuhrwerLen versehen,
da im Betrieb immer wieder beobachtet _wurde, daB es nich%t .

‘elnfach ist daB Aluminiumoxyd wirklich gut in dei Maiséhe
wa vertellen. Die Meischen milssen ferner abwechselnd in Ge-

brauch sein, entsprechend ms’ also die Abnahme von Drehfilter
ausgebildet werden. Die" Aufkochung kann durch direkten Dampf
erfolgen. Als zweckmaﬁiger Inhalt werden 15 m3 vorgeschlagen.

N

Kalzinierung dés Aluminiﬁmhydrates.

Nach vollendeter Waschung geht das Alumln*uthdrat
zur Kalzinierung. Das Aluminiumhydrat enthilt 70 - 80 % vasser
Nach einem Vorschlage der Wistra soll dieses Materiel in Si-
chromalachalen gestrichen werden, wobel elne Piillhthe, von
4 cm' vorgesehen ist. Dabei ktnnen auf dem Quadratmeter bei
4 cm Aufstreichhihe 44 kg nasses Material untergebraucht
werden, die bei 80 % Wesser 8,8 und bei 70 % Wasser 13,2 kg
A1203 enthalten, Bei der- Vurtrocknung bis ca. 240°C entwei—'
chen etwa 80 - 90-% des Wassers, 80 ddaB das Produkt vor dem-
Eintrits in die Kalzinierung noch ca. 20 % Wasser eénthilt.
Bei der Kalzinierung muB das Material mindestens 2 b lang
700° errelched, Die Wlstra schlagt fiir die Durchfithrung einen -
Mehrfachmuffelofen vor, in dem beispielsweise 4 Muffeln iiber-
einander in 2 - 3 Reihen nebeneinander angeordnet sind. Auf
den Maffeln lagern Kngeln, tiber die die Schalen verhidltnis-
maBlg leicht fortgeschoben werden konnen. Jede Muffelreihe
ist fir sich beheizt, 80 daB eine sehr sorgfiltige Temperatur-
einstellung mbglich ist Bei einer derartigen Anordnung wird
bei beispieleweise 8o0° Kuppeltemperatur in der Muffel im
AluminIﬁmoxyd bereits nach 30 Min. eine Temperatur von 700°
erreicht, falls eine ausreichende Vortrocknung erfolgt war,
Bei dem Glattsireichen des Aluminiums dilrgte ein Verlust an
Materlal kaum infrage kommen. Ein entspreohendes Angebot
wird von der Wistra gemacht. Der Ofen Wﬁrde .etwai die Abmessun-
gen 3m breit 3 ‘m hoch, 10 - 12 m lang haben. Fiir den Tages-
bedarf miiBten ca. 400 Schalen mit Je 20 1 feuchtenm Alﬁminium—'
hydrat gefullt werden, d.h.,. pro SOHicht13o Schalen oder. pro
Stunde 15 Schalen, eine Leisung, die voraussichtlich ein bis
hocthens zwei Mann bewdltigen ktnnen. Das Ei?sohieben in
‘ ' - 12 -
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den Ofen geschieht mit Hilfe einer geeigneten mechani-

schen Vorrichtung, ) .
Eine zweite MOglichkeit ‘dex Kalzinierungfdestlu-

-miﬁiggoxyds ist von Herrn von Asboth vorgeschlagen.vSié.'
besteht darin, &aBﬁdéstAluminiumOXyd auf’ einem Walzen-

trg¢kner_ﬁ6rgetrocknet wird,,ﬁierbei'erreicht<es einen

‘Wassergehalt von 30 ~ 35'¢%. Es wirde sodam in einer

Drehtrommel mit fuBenhelzung, ohne dag qie Feuergase mit

‘dem Material in Bertihrung kommen, kalziniert werden. Bei-
-de Ealzinjerungsarten erscheinen technisch susfiihrbar.

' Der Wistrg—Vorschlag diirfie in den Anlagekosten billigerﬁ
'und'wahrscheinlich schneller zu erstellen sein, - Von der

Kelzinierung geht dag Meterisl iiber eine Haumer-Mithle

.2uf das Lager, das fiir 25 ~ 30 cbm vorzusehen ist.

Formgebung und Kalzinierung des Komtaktes.

Vom Lager aus geht das Material_in die Enetvor-

ricbtungen. Als inetyorrichtung wurde von Herrn von Asboth

V und Dr.Tramm in-DﬁsséldorfaHeerdt ein Mischer der Pirma

Glelow & Schlutius nit Bodenaustragschnecke besichtigt,
der geelgnet erscheint, Herr Gielow wollte allerdings
auch ein Angebot auyr einen aufkippberen Mischer machen.

Die Mischer miissen mit V24 zusgekleidet sein. Es ist vor-

.8eBsehen, zZwei 600 1 Mischer zuy verwenden, die mit Jeweils

215 kg Uhromnitrat, 192 kg Aluminiumoxyd, 100 kg Staub und

20 kg Wasser chergiert werden, Im ganzen sind 10 derartige
Charggn 2zu machen, g0 da8 die Laufzeit Jeder Charge 2,5‘std.
ist. Die in denm friiheren Bericht vorgéschlagenen Pfieiderer—
Mischer baben den Néchteil, daB sie keine Bodenentleerung
haben. AuBerdem hat die Firma Gielow & Schlutius uns zZuge-—
sagt, die Mischer #érhéltnismaﬂig kurzzeitig kiefern zu
kénﬁen. Die Mischer‘siqd‘héizbaz eingerichtet. Aus den
Enetern gelangt dae'Material‘in die Pressen, BEs ist.z.&f.

_wolfes mit be&eréchnecke hier verwendet werden kann. Die

in der Toka-Anlage z.7t. in Anwendung befindlichen Kolben-
Pressen sind fiip das giihe Material jedenfalls geeignet.
Vie mir von D’dorf-Heerdt mitgeteilt wurde, wird auch fiir

- 13-
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das Ziehen von keramischer Rohrmasée. die dhnlich z#h ist

wie das Toka-Material, eine Kolbenpreese verwendet da sich .
hier die kontinuierliche Flelschwolf—Strangpresse noch nicht .
gut bewghrt hat, In der Kolbenpresse ist das Material in- o
ca. 6 mﬁ starke Wurstchen zu formcn. “Der- erforderliche Pre8-
 druck. betrigt ca. 150 atm. Die Strénge sind direkt auf Si- -

'"chromalblech zu lagern, wobel elne bchlehthohe von 2 - 3 em
e;nbehalten werden kann, das bedeutet, da3 auf 1 qQm Blech
ca. 34 kg unzersetzte Kontaktmasae gulagert werden kbnnen.

- Die Zersetzung der X Xontakimasse kenn in einem Muffelofen -
@hnlicher Xonstrukition vergenommen werden wie fiir die Alu-
miniumhydréfherstellung vergeschlagen. Der Ofen mu8 eine
Vorzersetzerzone enthalten, in der das Naterial ea. 2 h
bel etwa 20¢° behandelt werden muB. Es sind Versuche durch—
geflihrt worden, die Vorzersetzung sbzukiirzen dadurch, daB das
Material schnell auf hohe Temperstur gebrachi ‘wurde. FEs
hat sich aber gezeigt, duf der Eontakl hiertei seine Struk-
tur verliert und miirbe wird. ' inschldeBend sn d*e Vorger-
setzerzone karm das Meteriasl in gleiekfalls e*wa 2 h von
206 auf 600° aufgelieizt werden und maf dann weltere 2 h
bei 6006° kalzinier+t werden. Eine Abklirzug dieser Zeit ist
ohne Aktivitatsmlnderung nieht ndglich. In der Vorzer-
setzerzone verliert dasg Material etwa 28 ¢ Seines Ge-~ ~
wichtes an Nitrose und Wasser, In der Aufheiz- und Kal-
zinierzone weiltere 9 %, s0 daB im ganzen,. gerechnet auf
das. Einsatzmaterial, 37 % Kalzinierverluste eintreten.

Der Kalzinierofen wird etwa 18™m lang, 3 m hoclh.-und 3m
breit. Aus -ihm gelangt das Material in_einen’ Brecher, der .
80 ausgebildet ist, daB aus den nunmehr fertig kalzinier—
ten Stringen méglichst viel Kbrn zwischen 4 - 8 mm ent-
steht. Der Holliger-Brecher ist nach unserer Ansicht

‘nicht besonders geeignet, hiex mﬁssen noch geeignete -
Apparate auspFobiert werden. Nach dem Brecher wird ab-
gesiebt, und zwar auf Uberkorn, das wieder in den Brecher
gurilckgeht, ﬁber 8 mm Fertigkorn, 4 - 8 mm und Unterkorn
unter 4 mm. Das Unterkorn wird ‘in einer Miihle auf Kbrn
xnter 0,5 gemahlen und der Kontaktimetung zugefuhrt.

Die 4 Malﬂvorrichtungen fir gebrauchten Rontakt, fir fer-
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tigen Kbntakt fir Kbntaktstaub und: fir Alumiriumoxyd
‘sind bel der Durcharbeitung der Anlage méglichst in

einen Roun zusammenzuziehen. Eine gute Entetembung ist
’ vorzusehen.

1Als Bedienung peraonal werden alles in allem ca.
60 Mann gebrzaucht, Dntspfechende Unterkunftsréume_wéren

vorzusehen,
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