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Verfahren zar Herstellung von Tlefﬁnmperatur-.7
Eisenkoutakten.

Von den zahlreichen fur die Kohlenoxydhydrierung‘vorge—
schlagenen Eiaenkatalyaatoren ist bekannt, daB diese fiir die Ent—
faltung ihrer vollen Wirksamkeit Temperaturen von rund 250 bie ’
350° benotigeu. Neuerdinss sind besonders wirksame Katalyeatoren
bekannt geworden, welche giinstigstenfalls schon bei 240°~arpeiten.
Aber selbst diese Temperatur liegt immer noch 80 weit iiber dem '
Temperaturboreioh in welchem die Kobaltkatalysatonen arbeiten
und den man daher mit den- vorhandenen Syatheseeinrichtungen be-
herrschen kann, daB eine Varwendung der bis jetzt bekanaten
Eisenkatalysatoren an Stelle von Kobaltkatalysatorean in ein und

. denselben Kontakt&fen nicht adglich war. Es bedeutet daher einen
ungewshnlichen technischen Fortschritt, daB es nach der vorle-
genden Brfindung moglich ist, Eisenkatalysatoren herzustellen,
welche Am -Temperaturbereich der Kobaltkatalysatoren voll aktiv
sind und infolgedessen in den vorhandenen Syntheseanlagen den
Ersatz des Kobalts durch Eisen ermdglichen.

Da die Gaserzeugungsanlagen fiir den Betrieb mit Kobalt-
katalysatoren nur auf die Herstellung von Wassergas nicht aber auf
die Herstellung von_kohlenoxydreichen Gasen elngerichtet sind, so
erfordert der Ersatz_ des Kobalts fiir Eisen ferner solche Katalysa-~
toren, welche im Gegensatz zu den normalea . E*senkatalysatoren
nicht bevorzugt Kohlendioxyd bilden sondern Kohlenoxyd und Wesser-
stoff in dem ungefiéhren Verh#itnis des Wassergeses aufarbeiten.

Beide Bediagungen, sowoﬁl die niedrige Betriebstemperatur
al's auch das vorgenzante Aufarbeitungsverhiltnis, konnen erfin-
dungsgemiéB erfiillt werden.

. Die als Triger verwen'ete Kieselgur hat man schon vor,
wihrend oder nach der Félluag zugesatzt, ohne daf einer dieser Ar-
. beitsweisen besondere Vorteile zugesprochen worden sind. Es wurde
oun gefunden, da8 es fir die Anwendung der Arbei tsweise nach An—'
meldung R 108 338 IVd/1l20 zwecks Erzielung erfindungsgem#f arbei-
tender Eisenkatalysatoren besonders vortailhaft ist, die Kieselgur
-ganz oder wenigstens zum gréBten Teil nach beendeter Fiéllung
zuzugeben, Die Vorteile dieser ‘Art der Kieselgurzugabe liegen in
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bes:eren Rinstellmoglichkeit der Alkalitat, welche U.8, durch dig

vorziigl iche luawaschbarkeit auch im sroﬂteohuischen Betrinb bei
derartig gefallten Katalysatoren sich erwiesen hat,

. ‘Ferner wurde gefunden, daB _es zur Erfullung der erfin-
dungagemén gestellten Aufgabe erforderlich ist, die Kieselgurmenge
~ derart zu bemessen, daB der Eisengehalt in der fertigeu Masse
~ nicht unterhalb von 150 g je Litar 1: egt und nicht iiber 550 g

Eisen jo Liter umfast, '

Durch das Verfahren nach Patéhtanmeldung R 108 338 1vd/
120 wurde zwar generell eine Binstellunghigliohkeit des Ver-
brauchsverhiltnisses gegeben. Es war aber nicht vorauszuschen; daB
_die vorbeschriebenen MaSnshmen dariiber hinaus zu Katalysatoren
fithren, welohe bei so ungewthnlich niederen Betriebstemoeraturen
bereits'ihre volle Virksamkeit entfelten. Ein derartiger Zusam~-
menhang ist bisher &uch nicht andeutungsweise bekanat gewesen.

Bs warde weiter gefunden, 3aB es zur Erzielung der
vollen Wirksamkeit erfindungsgemﬁﬁ hergestellter Kontakte erfor-
derlich i1st, bei relativ tiefen Temperaturen 2u reduzieren, 4. h.
- bel Temperaturen von 300o oder derunter.

Im Ubrigesn erfolgt die Katalysatorerzeugung in an eich
bekannter Weise durch PFiéllen sus Eisensalzlésungen, besonders aus
Eisennitratlosungen, mit Hilfe einar siedenden Sodalésung, Aus-
weschung des Niederschlages, gegebenenfalls Imprégnierung, Trock-
nung, Formgebung und Wasserstoffbehandlung. Neben Eisen kdnaen
in bekannter Weise noch aktivierend wirkende Metalle oder Metall~
verbindungen gzugegen sein, vie z.B. Kupfer, Oxyde der Erd-
alkalien usw.

Ausfiihrunggbeispicl

In eine siedende Sodaldsung, welche 79 g Soda in 700 ¢cm
Wasser enthielt, wurden 2 g Kieselgur elngetragen und eine Minute
lang gekooht. Gleichzeitig erhitzte man eine Nitratlésung bis zum
Sieden, welche auf 700 ccm Wasser in Form ihrer Nitrate 25 g Fé,
1,25 g Cu, 2,5 g Ca0 onthielt. Darsuf 1ieB man die siedende Nitrat-
16sung allmbhlich in die Sodalfsung einlsaufen, wobei durch stiéndi-
ges Riihren ein Usberschéiumen verhind=rt wurde. Nach Beandigung der
auftretenden Fillung trug man 10,5 g Kieselgur in die Mischung 2in
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RO ",Déi',;qgtgygnaéﬁe'-'Kbn_t:aittﬁréi,- wurde suf eiper Mutsche von
-seiner Mutteriauge abgesaugt ‘und B1t°600 com. heiBem Wasser go-
~wasohen. Nach dem Absaugen der letzten Waschwasgermengen wurde der-
feuchte Ruchen' abgepret und durchgsknetet, um das Waschwasper
méglichst woitgehend zu eatfernen. Hierauf feuchtete man die Eon-
‘taktimagse @it 25 com einer Kalilavge an, die pro Liter 100 g koH
enthielty wobei wiederum sorgfiltig durchgeknetet wurde, Berechnet
auf das vorhandene Eisen (Fe) entsprach die angewandte Kelilauge
einem Zusatz.von 1 % KOH. S

- Der Kontektkuchen wurde sodana bei 1059 getrocknst und
auf ein Korn von etwa 2 mn Korngrdfle zerkleinert. Den kSrnigen
Kontakt redugisrte man bei rund 250°C mit einem Gemisch von Wag~
serstoff und Stickstoff, - o e ‘

'Ein derart hergestellter Koatakt, der 100 Teile £isen,
-5 Teile Kuofer, 10 Teile Calciumoxyd und S0 Teile Kieselgur ent-
hielt und pro Liter einen Fe<Gohalt von 212 & aufwies, wurde bei
200 bis 2os°c und 15 atii mit Wassergas in Betrieb genommen, wobe:
eine Kreislauffilhrung dor Synthesegase zur Anwesdung kam. Des
Kreislaufverhiltnis war derart eingestellt, daB suf 2 Raumteile
Riicklaufgas 1 Reumteil Frischgas e:xtfj.Mreité" bei einer Tem-
. peratur von 2059.,wurde eine 67 %ige Ums:tzung des Kohlenoxyds
erréicht;. In Laufe von zehn Tagen steigerte man die Temperatur
auf 210°C. Bei dieser Temperatur erhielt sich wihrend weiterer
vierzehn Tage ein konstanter Kohlenoxydumsatz von S5 bis €0 %.

Die erhaltenen Synthe seprodukte haften,fqlgende zixsaan-
mensetzungs

Benzin bis 200° - - 354q
Dieselsl 200 bis 320° . 18 %
Weichparaffin 320 bis 460° 17 %
Hartparaffin iiber 460° 0%

_ Der Gehalt an ungasittigten Kohlenwascerstoffen war
sehr hoch. Mit Bchwefelphosphorsiure wurden gowohl in der Benzin-
als huch in der Diesel8lfraktion 70 bis 75 % ungesiittigte Kohlen-~
wasserstoffe nachgewiesen.
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. Vertahren zoy Harstel.lung von Tieftémparatur-Eiaen-
kontakten zur Durohﬁihruug der katalytischen Kohlanoxydhyﬂriaruns,
die. unterhalb vyon: annéhernd 225 bis 230°C and. mit .einem. Verbraucb
von ungefahx- einem Raumteil Waaserstoﬁ’ oder mehr auf ein Raum-
teil Kohlenoxyd arbeiten, durch Fallung von - Eisennitratlosungen
mit Hilfe von Soda ia. dar Hitze unter Zugabe von Kieselgur und’
nachfolg\,nder Redukt:l.on mit Waaaerstoff. dadurach: ge -

k e n nzelichnet, daB einerseits die. Kieselgur. ganz oder
_wenigstena Zum gx-bB';en Teil erst nach- beendeter Fallung, und zwar
in derartiger Menge zugesetzt wird, da8 der Eisensehalt der fer-
tigen Kontaktmasse zwischen 150 g und 350 g Je Liter liegt, und
_andarerseits_ die Alkelitét der Masse fur die gowinachte Gasauf-
arbeitung gemif Patentanmeldung R 108 338 IV4/120 duroh Fdllung
-und/oder Maschung .und/oder Imprégnierung eingestellt wird,
worauf die Reduktion bei Temperaturea von anaihernd 3oo°c oder

bel darunter liegenden Temperaturea erfolgt.
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