sst— ]S 0T — = 36

Miscgrnnneous . RusRcHEmie

CA2ATENTS

Lﬂ_ Lc—:c_’/'t‘:b ]sz R 57/'— 470,]

T Y
o~ y g

et e e Dl e

Fa - o
R S e N

,\':D‘;' s ‘/«"‘

. ":--_\' . X [~ .

"'\W_—f——”""



RUHRGHEMIE AK’.I'.‘IENGESEI.LSCHAFT Oberhsusen-Holten, ‘den 10.Mai’ 1941

Pat.-Abt s Ham/hm
g STLm—m T

Verfahren zur Dur h;uhrung der Kohlehoxydhydrleruns

Bei der katalytischen Umsetzung von Kohlenoxyd und
‘Wasserstoff: enthaltenden: Gasgemischen erleiden junge Kon—
takte eine- erhebllche Schadlgung ihrer Aktivitat, wenn. die
Synthese fur kiirzere oder léngere Zeit unterbroohen wird. . -
Nach dem wlederanfahren der: Syntheseofen zeigen Menge und
Zusammensetzung der anfallenden Syntheaeprodukte hochat un-
erwunschte Anderungen. Es tritt nicht nur eine Verminderung
deg® Verflussigungsgrades ein;- sondern-auch’ die{Zusammen-
setzung"ﬁér‘flussmgen Syntheseprodukte verschiebt sich«der-—
art ,~dags- der Ben21nanteil zu= und: de¥ Paraffinanteil ah.

_nlmmt.

) _~Wahrend der~bynthese~stellt*sich‘am’xatalysator B
“eln Warmegle1chgew1cht ‘ein and dié entstehende Reaktzonswar-
me wird elnerselts ‘an das Kihlmedium' und andererseits an’ -
-die- durchstromenden-Gase»abgegeben?*D1eses Gleichgewicht -
st Jedoch ausserordentllch labilw—Schon geringe Anderungen =
der: Synthesebedlngungen brlngen weeentliche Storungen- des “f
herrschenden Warmegle;chgewichtes ‘mit sich.- Bei einer Synthe-:
ae—Unterbrechung kommen Kohlenoxyd und Waeserstoff noch wei~ .
ter - ~zur Umsetzung, ohne daas stromende Gaae aur Warmeahfuhr
beitragen. ‘Eine Uberhitzung des Kontaktes: und,eine entepre—\f-
chende*Schadigung*Bein@i‘WI“knnmkeit treten-als Folgeerschej—
nung auf,

" Es wurde nun gefunden, -dess man dlese durch Synthe~-
"se—Untcrbrechung bei_aungen, d.h. bis zu etwa 2 Monaten in
" Betrieb befindlichen Kohlenoxydhydrierkontakten eintretenden .
-wSchadlgungcn Vermeiden kann, wenn nach Unterbrechung der Syn-;

“tHése. grosse Mengen von Stlckstoff odcr anderen, ‘&hnlich wir-;J
“-kenden: Inertgasen durch den’ Kontaktofen geleitet werden.-m ‘

- "N¥en hat bei: Synthese-stlllstanden bereits Stickstoff
'und ahnllche Gase ﬁber die verwendeten Katalysatoren gelei-
tet, um die zuruckgshllebenen Synthesegaae zu vetdrdngen und
Exp1031onsgefahren zu vermeideh. Hierbei kamen jedoch nur- ge—



M;;;WZW:
}rlnge Gasmengen zur Anwendung, welche eine oberfléchliche
Entfernung der im Syntheseofen vorhandenen Gase bew1rkten.
“Auf das Welterarbeiten des’ Kontaktes mit den nicht unmlttel-
‘bar verdrangbaren 1n den Kontaktporen adsorbierten Gasrestenf
konnte man hlermlt kelnen Einflusg gew1nnen. !

Bc1 dcr neuen Arbeitsweise ‘werden demgegenuber aus- A
.serordentllch grosse Stlckstoff- od&ruInertgasmengen durch
~den Kontaktofen ‘geleitet, "damit - -ein’ ausreichendes Wérmegefal-
le an- dem mit nicht- entfernbaren Gasresten _hoch" welterarbel-'
tenden Kontakt aufrecht -erhalten bleibti- Gleichzeitlg fln- :

Tdét-hierbei “durch: Diffusion- ‘eine- Gas-Verdrangung bls i die
letzten—Porcn—dus*Kontaktéé statt. “Aur diege Woise werden"”
Ldie” 1etzten Synthesegas-Spuren entferntm_Dlee—ist “von- be-~
sondurer chhtlgkeit, weil ‘erhebliche’ Kontaktsohadigungen

_auftreten—konnen—"wenn*nach“Verbrauch des gesamten Wasser-‘
stoffcs nur. Kohlenoxydreste zuruokbleiben, die 1nebesonde-.

- Te: mlt den . aktiven- Kontaktstellen 1n unerwunschter Weise re-'
T .

- agler ens- T ;_;__’,_;;__ . . .
*'Das Verfahren 1st vor allen Dingen fur d1e kreis—mﬁ
“laufsynthese w1chtig, da’ hier: die’ yom strdmenden Gasmedlum '
abzufuhrunden Warmemengen besonders grosa ‘aind,’ Es kann so—;
wohl- bei der- Normal- als- auch bei der Uberdrucksynthese An<
wendung flnden. Als: Inertgase konnen _susser. Stiokstoff auch .
»Syntnese—Restgase bnnvﬁgm_a S 2RAR g :

~‘=$*=====Weltere Einzelhelten 51nd dem nachfolgenden Ausfuh-ﬁ
i *“vsbelsplel .zu enmtnehmen. . ' . T

Ausfﬁhrungsbeisplel

Lin Kontaktofen von 10 cbm Raumlnhalt war mit 2 700
-kg—elnes~aus-1oo Teilen: Kobaltmetall -8 Teilen Magnesium- -
moxyd -5. Tellcn Thorlumoxyd und 200 Tellen Kzeselgur bestehen—
-den- kontaktes gcfdllt BEI einem. Synthes»druck von 7 atu war-
Nden im Rahmen. einer Kreislaufsynthese durch dlesen ‘Ofen atﬂnd-

lich 3 000 nebm Frischgas und 3 000 ncbm Rucklaufgas gelei—;;
“et.. Der v°rwend;te Kontalkt: besass eine effektive Raumfﬁl—,
~lung-ven-950- Liten; ‘godasg” rund 9 OOO Liter des Ofenraumes
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== in- fuinporiger Form den Synthescgasen zZur. Verfugung standen,

‘gs

. Dic zirkulierenden Gase hatten folgende Zusammcnaetzung (Vol 7)

@isVChgas, . - 6 K .38 48 5‘,"0’4 746 ata L
Rlleklaufgas =~ 15 = 43,5 19,5 . 2,5 ~ 1 0,5
- Ofencintritts- C AT 42,20 26,7 2,0 16,2 0,2

‘Die. unter dieeen Bcdlngungch entstehenden f1u531gen
Syntheseprodukte bestanden '2u 30 7 aus b13:..200% CSledenden*~-~
Kohlenwasserstoffen, zw1schen .200_ -—32000—51edeten— 5"%

(Dieeelolu) und uber 320° g S8iedende- Parafflne erhlelt man )
45 7 Wurde diu Synthesc unterbrochun, ‘§0-crgab-gich- nach

. dem- Wiederanfahren eine um lO~_~5_%.vermlnderte—Ausbeute an

‘5f1ussigen Produkten. Sie wiesen folgende Zusammunsetzung

‘auf: bis 200° C siedcten 45 4, zw1schcn 200 -320° gingen--

25- % uber, wahrendrﬁbcrL320.*nur~3 ~81edeten"Die Ausbeu-'?

te an Paraffin war also zugunsten dea Baniﬁantells wesent-.~»

“.lich. zuruckgegangen. Ausserdem zbigte sich der Nachtell dass“"
Tder- Parafflngatsch schwarz gcfarbt war. : a

: C Wurde der Synthesuofen nach’dem Abschalten sofort
ohne Unterbrcchung der- Gasbeschiokung mit mindestens 4 000
necbm N2 uber die Dauer deg:- Stillstandes: beaufschlagt, .80_tra

—ten—dfese*Nachtelle nicht-ein, Man erhiclt. nach. der~W1eder-—»

inbetriebnahme die gleiche Augbeute und’ Syntheseprodukt-Zu-
sammensetzung wie vor dem" Absohalten des Ofens,

-Patentansgrﬁoh

‘1. ) Verfahren zur’ Durchfﬂhrung der katalytlschen

“Kbnlenoxydhydrierung. dadurch 8c¢ckennzeies. h -

‘nretty “dags” die” Kontakte bei Betrlebastlllatanden unmlttel- g
bar ‘nach’ Unterbreohung dar Synthes»gaa-Zufuhr mit grossen

*hengcn von Stlckstoff oder thlzchen Inertgasen beaufschlagt

wurden. E v
2:) Ausfﬂhrung des Verfahrens ‘nach’ Ansﬂruch 1 d 8-
dure h - k e n nzeicech ne t » _Gassg ale Inertgas

-Restgase der Synthese Verwendung finanp T oy
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