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-exlxani'en zur Redu.ktion eisenha.lt:.ger Katalzsatoren.

. Bs’ ist bekannt, daB 'bei‘ der Reduktion’ von Kohlenoxyd
'ode... von ‘Kohlenoxyd enthaltenden Gasen mittels Wasserstot:fs oder
wassersto:ti’haltiger Gase neben Farafrfinen und Olefinen auch Sau-—-
erstoff enthaltende Verbmdtmgen, wie ‘beispielsweise Alkohole, E

. Sauren usw., erhalten werden kbnnen, besonders ’bei erhShtem. Druck
und -mit Katalysatoren, die M’etalle dexr Eisengrupye enthalten. ‘
Fiir die Synthese haben sich wegen.ihrer groSen. Festigkeit ‘beson- .

*  ‘ders Eisenschmelz—, Sinter— and Skelett-Kon‘takte 'bewahrt, die
c..mit gew::.ssen Zusa‘.tzen, wie AJ.203, ZnO K20 uswe, versehen sein
kdnnen und- au.f belieblge Art erzeugt werden. Die Katalysatoren

. miissen vor dem eigentlichen Syntheseprozes einem Reduk‘-ionsverfa.h

_ ren unterworfen werden. Es gesch:.e it dies mit Wasserstoff enthal-
' tenden Gasen be:x. erhohter Temperatur B

Es wurde nun ge:fu.nden, da8 die Reduktionsart bei den vor-
géna_.pnten Kontakten von griftem Einfluf auf Synthesetemperatur

‘und Syntheseprodukte ist. Es zeigte sich idiberraschender Weise,
da8 die Katalysatoren bei wesentlich niedrigeren Temperaturen
arbeiten und mehr sauerstoffhaltige Verbindungen erzeugen, wenn
man sie so reduziert, daB das Produkt aus Kontak‘-rau.m—Bela.stung
"B", d.h. Vol.Hz/st und dexr Redukt:.onsdauer nzn in Tagen ausge-—

Vol.Rontakt
driickt praktisch dexr Gr¥fe "X" = 1000, zwec..:::...os...,se-..e...oe &leich

2000 entspricht, fermer daB der Quotient B aus Kontaktraum-Bela-

stung und Reduktionsdauer in Tagen ausgedriickt grdSer als 1 ist
und zweckmiifig zwischen 4 und 10 000 liegt. Besonders vorteilhaft
ist es, wenn man Reduktionstemperaturen zwisch.en 350 und 500°
zweckmiiBig 380 und 480°, wdhlt.

Die Kontakte kbnnen auf beliebige Weise und in allen be-—
kannter Vorrichtungen, die hierfir geeignet sind, reduziert wer-
den. Sie kSnnen z.B. selbst bewegt werden und durch eine ruhende
odexr sich im.G—egenstrom zu ihnen bewegende Wasserstoffatmosphiire’
wandexrn und dabei die fir die Umeefzung n¥tige Erhitzung exrfahren.
Sie kidrnrer aber zuch selbst rubhen, und das Liir die Reduktion ver-—

wendets, Wasscxrstoll snthaltands Gas wWird an inmen vorbeigefliard.

ndsts,
-
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In diesem Pall ist es’ vorteilha.ft, wenn d.ie Sc.hichth&he des -
Katalysators nicht meh.r als 1 50 m betrug Es- lennen jedoch
auch niedrigere Schichth&hen, z.B. 80. cm,"“,G ‘Cm usw., genomnen

werden. = -
:Da.s bei dem Rednkt:.onsprozeB entstehende Wasser w:.rd an

das zur Reduktion d:.enende Gas a‘bgege‘ben u:nd. von diesem. :tortge- o
fihrt. Nimmt man stets frischen Wasserstoff zux Reduktion, ‘so0
exriibrigt sich die Entfernung dieses Wassers. In den meisten Fal—
len wird man jedoch aus w:.rtschaftl:.chen Griznden me:.st den Was— B
serstoff im K.reislau:t zu:r'dhren und. da‘bei das-den Ka'ta.lysa.tor ver—,
lassende Ga.s vom Wa.sser 'befreien und wieder zuru.cl:fﬁhren. Das
Ent:fernen des Wassers kann auf versch.iedene Art geschehen, z.B. )
du.rch K‘i:.hlung, falls es sich um ngSBere Mengen handelt, vor a.llem
im Anfang einexr Reduktionsperlode. Kleinere Mengen Wasser oder )
die nach der Kl'ihlzzng noch vorha.ndenen Mengen Xénnen auf alle be= =
ka.nnten Arten herausgenommen werden, Z.Be durch feste l‘rocken— '
mittel, wie K:.esel—G-el und andere Gele, Chlorkal:uzm USWe o oder
durch flhss:x.ge Trockenmttel, wie Schwefelsé.ure, Phosphorsdu.re,
Glyzerin und dergle:.chen, die ihrerseits wieder durch Erhitzen

in ihrer Wirksamkeit regenerlert werden kSnnen. Es ist jedoch
darauf zu achten, da8 durch diese Trockenmittel keine schidlichen
Verunreinigungen in den Kreislauf des Reduktzonswasserstoffs Ze—
bracht wexrden.

Neben dem Wasserstoff kinnen in dem fiir die Reduktion
benutzten Gase auch noch andere Gase in grtsBeren Mengen enthal-
ten =ein, wie No, CHg, NE3z usw.. Die Reduzierung des XKatalysators:
me8 in diesexm Falle so gestaltet werden, uaB 2Ur die Aontaxtr.aum—l
belastung naturgem#f ausschlieBlich der Wasserstoffgehdlt maS-
g8ebend ist. Es ist ferner gleichgiiltig, ob man die Formierung
des EKatalysators vor der Synthese im Syntheseofen selbst odexr
au.Berha.l‘b/des Syntheseofens im sinem eigensg gef;auten Formierungs—
- ofern vormimmt. Aus Zweckmiigigkeitsgrinden wird man das Jetztere
‘tun. Man hat dabei Jedoch Sorge zu tragen, da8 bei Uberfithrung
formierten Katalysators aus dem Formierungsofen in_dén Synthese—
ofen keine Beriihrung mit atmosphirischem Sauerstoff eintreten

kann. :
Der Vorteil eines solchen Pormierungsverfahrens des Kata—'

lysators besteht nun darin, dasS nebern der Bildung von gestttig-

ten und ungesiittigten Eohlenwasserstoffen noch eine:. erheblich

gr3fera Voenge vom msuwersm+toffhzol4iocn Proiunkion, mazentiich von
®
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. Al¥oholen, insbesondere von primiiren Alkoholer entsteht, deren

: Gesamtmenge bis zu 80 % der insgesamt erhaltenen Produkte betra—
gen 3ahn,_als es der FPall wdre, wenn man nicht erfindungsgemiif
formieren wiirde. Ein weiterer Vorteil besteht darin, daB8 dile
Synxhesetemperaturen eines solchen erflndungsgemaﬁ formiexrten
Katalysators etwa 20 “bis 30° tiefer llegen “als bei Jenen Kataly-—
"satoren, ‘deren Formierungsbedingungen auBerhalb des erfindungs—
gemi B abgegrenzten Gebietes liegen.’ AnBerdem zeichnen sich die .
Produkte auch rein qualltatlv ause :

’

Bedispield:
ﬂber 200 ccem eines” Eisenschmelzkatalysators, der durch
Mischen von 3 Teiler:  Alp03 und 957 Tellen Elsenpulver und durch
Niederschmelzen des -Gemisches im Sauerstoffstrom bei 1500°C her-—
gestellt worden»war,,leltet man_ bei 400°C stﬁndllch 10 Ltr. H2
6 Tage lang,so da8 K = B . Z = 100 . 6 = 600 w1rd. Uber den so

sergas (co :-Hg- = 0,8 : 1) ge1e1tet. Man erhﬁlt dabei *ro Ncbm
Synthesegas und bei einer Synthesetemperatur (vgl. Vers.IX/17)
von 252 bis 263°C 92,2 g Syntheseprodukt bei 'einer Umsatzaus—
beute von 165 g aus dem Abgas berechnet. Das Syntheseprodukt ent-
h#lt 13 % Gew.—-% Alkohole. Fiir die Reduktionsbedingung gilit:
= 600 u. B = 100 = 16,7 .
zZ &

Teitet men die Reduktion jedoch so, daB8 beispielsweilse
XK = 6000 und B = 1500 wird, etwa daduréh,fdaa man iber den glei-
‘chen Ka‘ﬁalysa%or bei 400°C stiimdlich 300 Litr. Hp 48 Stunden lang:
leitet, so ergi%t die Synthese unter denselben Bedimgungen wie }
oben, bei einer Synthesetemperatur von 222°C eine spez. Ausbeute
von 105 g 61 /Nebm, bel einer Umsatzausbeute von 185 g. Das Syn-—
theseprodukt enth#lt nunmehr 34 % Alkohole.

Patentanspriiche:
l.) Verfahren zur Reduktion eisenhaltiger Katalysatoren,

vorwiegend Eisenschmelz—xatalysatoren, die durch Oxydation von
Eisenmetall im Schmelzflu8 entstanden sind, Eisensinter— u.Eisen
skelett--Katalysatoren, die zur Synthese von sauerstoffhaltigen
orgénischen Stoffen, insbesondere Alkoholen, neben Kohlenwasser-
stoffen durch Reduktion von Kohlernoxyd oder kohlenoxydhaltigen
Gezsen durch wassersto:fhaltige_c s diszmcxn, dzd. gck., 4z =ox





