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{ f;’ Verfahren ur Horqtallung‘von Tleft=mueratur—

. . ; Elsenkoutakten.

o —

‘"VBn den zahlrelchen fur die’Kohlenoxyﬂhydfierung vorge—
schlageueu Elsenkatalysatoren 1st bekannt, daB diese fiir d1e -En -
faltung ihrer vollen erksamkoit Temperaturen .von. rund 250 bis,:;
350o benotigen. Neuerdmr A51dm'besonders w1rksamu Katalysatorpn:

bekan't geworden, welche gunstlgctenfalls schon bei:: 240 arbelten.
1b4r selbst die‘ '

und den m

__fan Stelle von‘ obaltkatalysatoren in e1n und
denselben Kontaktofen nicht mogllch war. Es bedeutet daher einen 8

genden mrfiudung mcghch 1st“'Eiqenkatalysatoren hnrzustellen,
welche im Temperaturberelch 4 r'Kobaltkatalysatoren voll akt

-~51nd und infolgcdpsﬁen in den vorhandenen Syntheseanlagen den
Ersatz des Kobalts durch EISPD ermoglichen..

©i.Da die Caaerzeugungsanlagen fur den Batrieb mig. -Kobals~

stoff 1n dem ungefahrnn Verhfltnls des Wasserguses aufarbelten

talysatonen“nun_auﬂ.dae—HersteJ&ung~von‘Wassergas*nlcht*aber‘am
~die Herstellung von: kohlenoxyﬁrelchen Gasen elngerichtet sind; so
erfordert der Ersatz 6es Kobalts: fur Eisen ferner 'solche- Kaualjsh-
toren, velche im Gegeusatz ‘zu-den norm@len E*bankatalysatoren

nlcht bevorzugt Fohlendloxyd bllden,sondern Kohlenoxyd und Was, o

Beide Bed1nrungen,~°owoh1 d;e nledrige Betrlebstemperat

- als ‘auch das vorgenaunte Aufarbeltungsverhaltnls, konnen erfln- e

' tender misenkatalysatoren beconders vort 11haft 1st, dle'K

dungsgemaB erfiillt- derden.

s Die als Trager verwen ete Klesnlgur hat man schou_vor,
wahrend oder naoh der~Tallung zugesetzt
bnitswelsen besondere Vorteile® Zugesprog
“nun’ gefunden. daB LRt die Anwendun

“ganz oder: wenmgstens—zum groBten Teil nach beendeter Fallu
zuzugeben. Die Vorteile’ dleser Art der Kieselgurzugabe llegen in 5
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"bgsﬂaren Einstellmogllchkelt dnr A]kalltat, welche u.4. durch- die

: vorzugliche Auswasohbarkeit auch im groBtechnlschen ‘Betrish bei :
derartlg gefallten Kataly satoren 51ch erwiesen ‘hat, i o

; Fernnr wurde gefunden, daS és Zur Erfullung der crfln—it
:pdungsgemaB gestellten Aufgabe erforderlich’ 1st die Klesalgurmenge
" @erart zu-bemessen, 'daB der Bisengehalt in deér fertlgen Ma =
'nlcht unterhdlb von 150 g ‘je Liter l egt und nlbht iber 350 g ‘
jElsen ‘je Liter umfaﬁt.,:v..ﬂ~” el . R

: ) Durch ‘das Verfahren nach Patnntanmeldung R 108 558 IVd/
3120 wurde zwar generell efne blnstpllungMOgllchkeit des, Ver \“
brauchsverhaltnisses g=gebeu. Bs-wap aber nicht’ vorauszusehou, daB
~die vorbe°chriebedén Magfahmen- daruben.hlnaus z0- Katalysatoren L
fuhren, welche ‘bei:so ungewohulich nlederen Betrlabstemneraturan
bereits ihre volle .Jrksamkcit entfalten. ‘Bin® derartlger Zusam=" "
meuhang"ist blsher aieh | nlcht andeutungsweise bzkanat geweS°n. -

_ Bs wurde welter gefunden fdaB 68 zur Erzmelung der B e
“jol13n” Wirksamkeit erflndungsééméh hergestellter Kontakte erfor-
‘derlich isty bei relatlv tie fen Temporaturan zu. r»duz1eren, d h.;~
bei Temperaturen von 300° oder darunter.~ R SRR S -

- Im dbrlgﬂn erfolgt dle Katalysatorerzeugunv in ‘an. 81ch~5
~be nnt°r~Welse—durch~Fa11en—aus-ErsensalzTosungau““bwsondyrs aus™
Elsennitratlosungen, ‘mit HilTe 2inar 51Jdendnn ‘Sodalésung, Aus-"gm
: mmschuug des Niederschlages, gegebenenfalls Impragnlerung, T"ock—
© orngy’ Formgebung and.. Wasgerstoffberandlung. Neben Bisen konnen
in bekannter Teise noch aktivierend w1rkendémﬁetalle oder detal]
verblndungen zugegen sein.; “ie z.B. Kupfer Oxyde der Erd- '

‘alkalien usw,
AHAusfuhrungsbeisgisl

In eine’ s1edende Sodaleaung, welche 79 g Soda 1u 700 ccm

Wasser enthielt, wurden 2 g Kiéselgur eingetragen und eine. Minute’

“lang gekocht. Gleichzeitig. erhltzte man- eine Nitratlosung bis zum
"Sleden, welche auf 700 ccm Wasser in Form ihrer Nitrate 25 g Fe, ;;
'1,25°g Cu, 2,5 g Cad enthielt. Darauf lieB. man dle iedende Fitrat.
"1sang alluahlich in die Sodalésung siniaufen, wobei durch & ahd =
ges Ruhren ein Ueberschaumen verhindart wurde. Nach Beendlgung der
'%uftretendan Fallung trug man 10 5 B Kleselgur“in die Mlschung =1n'
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und sorgte durch ausreichend 1anges Riihren fur >Iné gp%e-ﬁnp
glelchmaBige Vertellung der Kleselgur. B :

) ) Der nntstandnne Kontaktbrel wurde auf elner Nutsche von +
selner Mutteriauge abgesaugt ‘und mit 600, cem ha iBem Wasser ge=.
waschen. Nach dem Absaugen der letzton Waschwassermengen wurde der
feuchte Kuchen abgepreﬁt und durchgeknetet -um ‘das Waschwasser
moglichst weitgehend auz entfernen. Hlerauf feuchtete man die. an-wg
.»taktmasqe it 25 cem- einer Kalllauge an, “die. pro ther 100 g KOH
enthlelt, wobei w1ederum sorgfaltig durchgeknetet wurd°> Berechnet
auf ‘das vorhandene Llsen (Fb) entsprach die angewandte Kalilauge_,

elnem Zusatz von 1 "% KOH, o e

_ Der Kontektkuchen wur«e -sodana’ bei 105 (o getrocknet und
-auf e¢in Korn von etwa 2 mm KorngroBe\zerklelnert. Desn. kcrnlgen r  
Kodtakt -Paduzis érte: man be1 rund 250-4,mit einem Gemlsch-von~Was- :
“serstof?. und. Stickstoff, = a : : k

. ’ ’“in derart hergustallter Koatakt, dnr 100 Tnile hlsen, e
iS Twllu Kuofer, 10 Teile: Ca101umoxyd und- 50 Teile Kleselgur °nt- .
'hzolt und- pro -Liter: “#inen Fe-Gahalt ‘von 212 g aufwxes, wurde. bei :
'aoo bis. 205°C und 15 atii mit- Wassergas in Betrzﬂb genommen. wobe1_ 
elne Kreislauffuhrung dar Synthesegase zur Anwendung ‘kam, Das !

_Knelslaufverhaltnis—war—derart‘eingostellt, daB auf—? Raumteile '
~~Rucklaufgas "1"Raumteil” Frischgas’ c‘tfiel. Berelts be1 ziner: Tem-‘
peratur von’ 205o warde eing 67 %ign Ums"tzung des Kohlenoxyds )
'errelcht Im Laufe. von zehn Tagen stnlgerte man’ die’ Temperatur
.'quf 210°¢. Bei dieser Tﬂmpnratur erhielt’ sich wihrend weiterer.
i v1erzehn Tage'ein‘konstanter*Kohlenoxydumsatz von 55 ‘bis 60 %..

Die erhalten=

Svntheeeprodukte hatten folgende Zusam,
smensctzung° 1-;5mme o

._35' %

. Benzin bis 2oo° IR
DiegelSl 200 bis 320> ~ 18 9%
Welchnarafiln 320-bis 4600 L 17.%
Hartparaffln uber 460° .- 30 %.

_Der_Gehalt. an. ung=sattigten Kohlenwaseerstoffen WarTT
sehr-hoch— Mit Schwefelphosphorsaure .wurden sowohl in. der Beuzin-\
als auch, Jin der DlesLlolfraktion 70 blS 75 % ungesattigtb Kohlen~'

‘wasserstoffe nachgewieqen. e
-4 .
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) Verfahren zur H*r tellunb von’ Tleftemperatur-m;ggg:_
&ontckten zur Durch;uhrung der katalytischen Kohlz noxydhydri rung
vdte untarhalb von annahernd 225 bis 250o -und: mlt einpﬂ Verbrauch
von ungef&hr =inem Raumtell Wasserstoff _oder mehr auf’ ein‘ Raum-
jtell hohlenoxyﬂ arbelten, durch Fdllung von Fisbnnitratlosungen :
mlt Hilfe von Soda ia der Hltze unteér Zugabe von Kles=15ur und
nachfolg ader Reduktlon mit’ Waseerctoff ‘dadurgh-ge
Kennze i ch b.e-t., daB elnerseits die Kieselgur ganz oder ‘
IWunlastens Zum groBtnn Peil erst nach beendeter Fallung, und’ zwar
Aia derartlger Mengé" zugesetzt wlrd daB der: Elsengehalt der fer-
tigen: Kontaktmasse ‘zwischen 150 g und- 250 g je Liter- liegt, wnd "™
;;andgrerselta die-Alkalitat- dez“Massg"fur CHER gewunschte Gasauf- :
;ﬂrbeltung gemés Patentanmeluung R 108 338°1IVd/120° durch Fallung
und;od or. "aschung ‘und/oder - Impragnierung eingestellt’ wird, L
——worauf‘d1e~Reddktion”bei‘Temp“fhturen von annghernd 300”0 oder
; o;i darunter liegendﬁn Temperaturen erfolgt.; o

——n S SO P A

RDHRGHEMI AKTIENGES"LISCHAFT





