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VOrfdhren sur Herstelhmg eieenb&ltiger
. Kohlenoawd-nydrierkatalyaatoxen.

:Bei der Zuboroitung von pieenkontakten, Mabeaondera
bei der Gewinnung von Eiaen-F&llungekatalgsatomn. erhielt man
bisher nur dann hoohaktive Massen, wenn gur Fullung der msen-
salze oder Bogles.tmetane ein mdglichst starkes Alkali, ~vor
allem Kalilauge, verwandet wurde. Stellte man ‘etatt dessen die -
Kontakte mit schwachen Alkalien, wie z.B. Fatronlauge oder

Ammonia.k, ‘her, so ergaben si.oh Kontakte von nur: gerinser Wirk—.
eamkeit. ' .

" Es wurde getu_nden. da8 sich der orfor‘derliohe Aufwend

“an starken Hydroxyden weitgehend werringern 1HSt, -wenn an

Stelle der Pillung nur eine nachtrligliche Imprignierung des
fertigen-Kontaktes mit miglichst starken Alkelien vorgenommen
wird, Die derart erhaltenen Katalysatoren seigen trotzdem die
gleiche, zum Teil soger noch eine bessere Wirksamkeit, als wenn

. der gesamte Herntenungagang untar Verwandung atarker Alkalien
erfolgt.

' Bel der Ausfiihrung des neuen Verfshrens kann man des
Eisen und die zur Anwendung kommenden Begleitmetalle oder nur
die Begleitmétalle beispielsweise mit Ammonisk, Magnesie, Kalk-
milch, Strotiasnwasser, Baryiwasser odexr Natronlauge fHllen und
mit Eslileuge, Rubidiumhydroxyd oder Clsiumhydroxyd imprignie-
ren. A_l}gomein‘iat derart zu verfahren, def mit einem schwachen
Hydroxyd oder Carbonat gefdllt bezw. vorbehandelt und mit einem
stirkeren Hydroxyd oder Uarbonst imprégniert besw. nachbehandelt
wird. Es kenn £.B. auch mit Ammoniak gef&llt‘und mit Kallmiloh .

nachbehandelt oder mit Eellmilch geflllt und mit Natronlauge
nachbohandolt werden. '

uan kann filr die Aua‘f&uuns der Kontektmetalle Yeszw,

_ Yorbebsndlung ¢er Vorbtskitncssen auch schwachalkalische Carbonate

verwenden und sum Impriignieren die entspreohendeh oder noch
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‘stirkste Hy@zomde ’bcmtu@&. -Auch hier smﬂ m ‘Rehmsi aeg v
_Emmdun@esedankem gahlreichs Kombm'&aom@n m&glieh. Mm kanm
Z.B. pit Pottesche f&llan uad mit xaulause mprwz,erw odar :
mit Soda f&ll@n und mit Pottasche trinken. -

. Die guten Wirkunaen. welche mit Hilfe dea neuen
vgrrahrenl hinsichtlich der Katalyaatomirknamkait erreicht -

werden, sind den naohfolgenden Ausﬂhruneebeiapielen gu ent-
nehmen. : - .

Aus sbeisg 191 1.

-

) Es wurden unter Verwendung von Kaula.uge bezw.
Natronleuge beszw. Natronlauge und nachfolgender KOH-Imprégnie-
rung drei Kontakte hergestellt, die im nachfolgenden mit &),
) und c) bezeiohnet sind. ‘ '

a) Man erhitszte 870.occm 10,2 %-:lgo Kalilwao zum Siedon,
‘rilhrte in die koohende Lauge 25 8 Kieselgur ein und.
"hielt die Misclung 1 Mimute lang im Kochen. Gleiohzeitig
wurden 600 com einer Salzlisung erhitzt, die insgesamt
25 g Eisen, 1,2 g Kupfer und 2,5 g Caloiumoxyd in Form '
der Fitrate enthielt. Die kochendheifie Salzldsung wurde

in die mit Kieselgur versetzte heiSe Kalilauge unter
‘ettindigem lebheftem Rihren eingegossen. Die hierbei ent-
stehende Fillung wurde sbgenutécht und mit 600 oom
" heiBem Wasser nachgewaschen. Den Pilterkuchen trooknete
man bei 105°C, um ihn sodann zu zerkloinern und als
Katalyaator auszuformen.

b) An Stelle von Kalilauge vurde die obenerwihnte Eisen- .
nitxjat-lmprernitrat-cuo1umnitrat-8a1:185ung mit Hilfe
von Natronlauge gefdllt. 2u diesem Zweck verseizte man
600 ‘ocm 10,3 %~ige Natronlauge, in welohs 25 g Kisselgur
einseruhrt waren, kochend mit 600 ocm der obenemuhnto_n
Salzlbsung Dor weitere Herstellungsgang verlief m
‘gleicher Weise wie dbei Wrwendung von Kalilauge.

o) In 640 oom mit Kieselgur versetster 10,3 4-iger Natron-
“ T langs wurden 600 oot ae‘r"erwmun Eldennitrat~Raprer- "
nitrat«(!alciumnitrat-s;lnlﬂmns im siedenden Zustande.
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'_einmrum-ta Der exzeugte F:I.ederachlag wurde ahgenuteoht
und mit 1200 eem haiSem ‘esser auagewasohnn. Vor dem
'!L'rookmn wurden dem auagewamchenen Fiedwschlag, 9 acom
einer etwa 10 %-igen Kelileugs sugomiecht. .

Die gemﬁ.ﬂ a), b) \md c) hergaetellten Hydrierkontakte
warden bei Atmosphlirendxuck mit 7espergse in Betrieb gemommen.
Die Umsetzunsatemperatur velief sich enf 245°c und éle Gaebo-
aufeohlasune auf 4 Titer Wassergas pro 40 cem ‘Kontakt. Als
Darchschnitt von 100 Botriebaatunden zeisten sioh folgende
Ergebniuee

bleusbeute: 57 ‘ccm/cbm Gas

Kontekt 8): Kontrakt:lon: 34 % _
Rontekt b):. L 26 % & 26 com/obm Ges
Kontakt o). " , 36 % w - 56 com/cbm Gas

Diese Gogonuberatall\mg 148t erkennen, da.B ‘der durech-
Natronleuge: geflllte und mit Xalileuge Mragnierto Kontakt
eine hthere Kontraktion und fast die gleiche OIauabeuta liefer-
te wie ein Katalyutor, der ausschlieSlich mit Kalileuge zube-
reitet wer, wihrend der nur mit Natronlauge hargestento Kon~
tekt erbablioh achlechter a.rbeitete. -

In Ahnlioher Wielse nie bq,:l mit Natronlmse gerallten
Zontakten zeigt auch bel den mit Sode gewonnenen Katalysator-
massen die sbschlieSende Impriégnierung mit Kelileuge eine iiber-

rasphende Wirlkung, wie aus dem nachfolgenden Auetﬂhrungebeispiel
eraiohtlioh wird. :

Ausfuh__m_z_qgsbeigigl 2.

_ Es wurden swel wars.erkontakte hergestellt, von
denendar eine volletindig mit Kal:ﬂemso :ubereitet wer, wihrend
der andere mit Sodeldsung hergeetent und mit Kelilauge nur
merusniert wurde.,

a) Man erhitszte 1200 cem 10,3 5—~ige Kelilauge, trug 2,5 g
- Eleselgur ein und hielt die Lauge 1 Minute leng im
Koochen. Gleichzeitig wurten 200 g feingemshlene feuchte
Luxmasge mit einem Ziseninhalt von 36 g Fe in 400 com
Waeser aufgeaohl&mmt, schwvach mit Salpetorauuro ange~
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s&uert und mit 1 8 g cu in I‘orm von 12,6 oom m)pier-
nitratltsung verseizt. Dersuf erhitste’ m dio Auf-
sohlammung bis zum Si.eden und rithrée eie aodmm in die
kochende Kalilauge ein. Nach kriftigor mrohmwchun@ '
‘wurde auf der Yuteche abgesaugt und mit 1200 com heifem
- Wesser naohgewaschen. Der Kontakt wurde.bei 105°c ge~-
'-trocknet und in der Ublichen Weise eusgeformt. .

b) In 1100 com Wasser wurden 52 g Naaco gelbst vnd zum
Sieden erhitzt. In die eiedende Lésung wurden 2,5 g
Kieselgur eingetregen und 30 Sekunden lang gakocht.
Darauf setzte man die obenerwihnte kochende Aufechlime
mung von 200 g Luxmasae, 400 com achwaohaal.petoraaure-
Wasser und.- 12,6 occm mpfernitratlﬁuung gu. Der ‘entotehen—
de Niederschleg wurde abgenutscht und mit 1200 com Wasser
nachgewaschen. Vor dem Trooknen warde unter Vemittluns )
einer verdﬂmton Kelileuge derart mit Kp.liumhydro:wd in-
prégniert, dag auf 36 g Fe etwa 4 9‘ = 1,44 g KOH ent-
fielen. ' .

Die gemaB a) und b) hergeetellten Kontakte nahm man
bei Atmqaphérendruok mit Wa.seergaa in Betriedb, Die Umaetzunea-
temperatur belief eich auf 245°C und .die Gesbeaufaohlug\mg anf
4 Diter Waesergac pro 40 ocm Kontekt. Ale Durchschnitt von
100 Betriebsstunden wurden folgende Ergebniase beo‘baohtetz

Kontakt a): Kontraktion: 30 56 " Olausbeute: 53 oom/obm Gas
Kontakt b): n o 32¢ 0" 57 ocom/obm Ges

Aus diesen Zehlen ist ersichtlich, da8 der mit Soda
gefillte und mit Kslilauge impriignierte Kontekt besser arbei-~
tete als ein ausaschlieSlioch mit Hilfe von Eal:llauge harge-
etellter Katalyoator.

Patenta.nanruche .

/ - ‘1 ) Verfehren sur Herstellung eisenhaltiger Kohlen-
oxyd-Hydrierkatalysatoren. daduroh gekennselioh«
"n e t , daB bei der Zubereitung oder Ausfillung der Kontsktmases -
Alkalien geringer Stlrke vemondet werden und die fertigan
-5 -



01713

: Kontaktmauog wor ocox' nmh der '.Erockn\mg vhd endgﬂltig@n
’Fartigstulung mnit Alkulien griBerer Stlrke hprﬁgniart werden.-

v . 24) Aurﬂhmngsfom des Verfahrens nach Anspmoh 1.
dadurach 3ekennzeichnet » daBdiexontakt-
-maggen mit Netronlauge odexr Sodaldsung ausgetuut oder zube-
reitet und vor ofler nach der Trockmung und endgult:l.gen Pertig-
stellung mit Ealileuge oder Pottaachelbsuns mprusniert werden.
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