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7"Nebon den halbtachniuchenlv ﬁ.avon deren Ergebnia bereitaf*
v:;mehrfabh berichtet worden'”at rde such an der‘Waiterentwiok-’p
:,-'vlung der }BenzinS)nthasa am:Eisenkatalysator n ) i
U wesentlich erknnnten Ricbtu'l" gaarbeitet.'Es wurde zu dioeon>
& Zweoke eine grosse Anzabl ion Vérauchen haupts&chlich im Labo—fﬂ
.Mr;ratoriumsmasstab durchgefﬂhrt. Di fArt und. Vielzahl‘dar baarhA‘:ff
i:beite’cen Problema iat dem folgenden Inhaltsveré ‘i’chnis 2 ant-;.vfffi
o "':nehmenz . ) AR } . PR

Eisenainntoffkata{gsataren.E.z .
Verauche nit Aamoniakfﬁllungakatalysa&@ten : -
' lﬁB'der Alkalimenge auf die Wzrksamk”‘t ,e?
*d 7Art“des zuges ztan Alkali 2




4) Vorquch zur Formgebung

¢: 111 VEinflu ory £ dor :
' der darau'- hergestellton Katalxsatoren.

IV. Uber «lie Wirkungswoiae des Kupfors in kupferarmon Ferr1~ .
katclysatoron : : S

V F&Ilugg__des kupferreichen Eiaenkatalyautora mit Ammoniak
in dor Khlte. Sl : . L

o
T

‘ VI. gﬂrkatalyaatoren

a0

VII . Mxtteldrucksgnthose im Laboratoriumsmeﬂstab:

' ..j ,1) Verhalten verschiedenartiger Katalysatoren b61 der
Drucks ntheae unter nomulen Bedingxmgen :

S _f{‘ya) E:.nfluB der Yiertiglce;lt und des Kup i‘gehaltos
: _*@'.'vb) Kupferfreie Katalysatoren , : o
@) 'Kieselgurreioher 'I'rag,erkatc.lysutor

Untersuchung versohiedener ':Synthesebedmgungen &m nor-f:"
malén. Katalyaator o e U

':'f-".i'.,‘a), Einfluﬁ dos Ab}'ilhlens n&ch dem _ 1
:"-'/;,{b) Inbatriebnehme mit CO,-halvtigem Syntheaegas

:-.l"";c) MittOIdmcksynthege n2o 1_"'orhexiger Reduktion dos ‘
Ke.’calysators mit ?iassorsto:f U Matall

:4.:.‘}'d)v_ Synthes '-;'] 2 Stufe

VIII ,Mltteldrucka' thase imkDanerbetrieb i




‘Im Gegeuaatz su’ den Soda—geféllten Katelysatoren, dze von- der
j,Fallung har inmer nach Spuren\von Alkali enthalten, Bchienen

0,54 (K 136,‘ 138),_una 1, o'% ‘K, 137, 159) Kaliumkarbonat .
:’kalisiert waren. N R S FEEERNATN

’Bie gﬁnstzaste Henge liegt fﬁr die Normal&ruoksyntheae bei
10,25 bis 0,5 %, Ein K,co,-zuaatz von 1 # bewirkt zwar efn
}}schnelleres Anspringen aber auoh sohnellere Ermﬂdung des Kata-
:rlyeators, o folgandu Zusammonatcllung‘zeigt- e

;,.Tafel Lt EinfluB dos &CO.-Zusatzes s n_g,-xatalysator if:- o
R Wirksamkeit in %~Kontraktion n1€7Syntheaegas 2 H; 8 I 00)
bei 235° und Atmospbﬁrendruck e R S

%—Kontraktion'nac Bdt?iebsstunden;
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:‘Wﬁhrend ite sich freiwillig absoheidonde Ulfraktion der Kon- 3
fftakte nit 0, 25 und 0, 5 # x;coh nach 140 und mehr Stundon noch
".bvollkomme farbloa int, bildet dor 1 x.co, Kontak' oo
_fﬁdieser Zezt sohon gelba Produkte, die ausserdam sentlioh mehr
§7;festea Paraffin enthalten. L '

;jfﬂls bosonders nuchteilig erwies aich dgr hohe Alkalizusatz
;"bei der M t t o 1 d ruek 8 n%t h e s e (Tafol 2)

VQrguchsreihe 1075 Sl ieann Versuchareihc 1078 SR
Betr.v;Temp,? K138 K139 Betr.'ﬂTémp,;, K145 | K 146 ?
Stdn.| 0G. |0, ﬁf«x,co, 178,005 - Stdn.| 90 | 0,5%K

o EON cO. ‘T%[COQ*f» - S

e | os2 |43

: Ulfr akt ‘ n’klar.

 Retalysator: loso

Durch den hohen
' triebldauer diokflﬁaaige, Gunk)



'aer Kontkktuchicht von Anfang an fostgehalten und f, rt,zur'
quufquellung der Kontaktk&rner und bal&igen Versuopfung des
.~ Rohres.: liach diasen Ergebnisuen &arf der Ammoniak-gofﬁllt -
1jFérrinitratkataljsetor'fur die, Hittoldrucksynthose mit bis zu
K’,CO8 alkeliaiort werden;3" I

-j; 2 Bin lui dar Art des zggosatzten Alknli-au féié;ﬁigk5e§f§itl
,,;von Ammomiak-gef&llten Katulgaatoron Ch ey

: Béi den vorliegenden VersuchenAginLen wir vo »der Uberlegung e
:aus, def ein &nderna Alkallmﬁtpll als‘ﬂxagxullum, baispials--;
"’weise daa Natriun mit sa*ner schwhchéren Pblymerisationakraft ‘
‘bed’ der Druckaynthesa dio uuerwﬁnschte Bildung hohermolekulalrr :
'fProduLte hintan halten k&nnte. Wie‘f kannt iut“'wirkon e&mtliche;
,_;Alkalimotalle - meist—in Forn ihré,;Verbindungenvéngewandt -13 ‘-
,f‘aktivioreng auf’den Eiaenkatalysetor _unduzwar in steivendem
;f;ﬂasoc m;t zunebmendem Atomgevicht. Enfsn”fohan”iverlauft ’uch

.tﬁgrvaaran Natriumﬂuéatz;,f
- ijnthesoprodukte gerinher ist.
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f:unter Noxmaldruck an Katalyaatoren, die mit 0 2,v0 5 und 1 0 %
- Na,CO; alkalisiert wurden, durcbgefﬁh' Zum‘Vbrgleioh wurden
r;:auca mit- vorschiedopen Mongon 8;085 alkalisierfet_at‘_yéaxoren
-",Vherangez,ogen. Damit die Kat&lyaatoren nicht suho 'von &er ?351- .
lung her Soda enthielten, wurde mit Ammoniak gefullt. ,,r_.ﬁfﬁiﬁ

'2;Hau arkennt aub der Versuchsraihe (Tafel )) die acthohor akfi-v
u‘ vieraude Wzrkung dos Hqtriumcarbonats gegenubor dem Kaliumcar- *
' bonn e T

"Téfei Alkalisierun ‘™, efﬁlltor Eisenkataljsutoran mit f
CoTe Soda. g_'A-'“ . -

reichen. w ‘ . ’_: T
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f'3331 der - u i t t o 1 d ru o k 8 y n t-h es e mit demsolban
voas 56 % CO, 35 3 % H.) dagogan verhielt sich der 0,5 % Na,cq..
"Katalysator ebonso wirksam vie dor 1 08 Iiaa co,-xatalyaator.

}";1ysator der Fall ist -. indem nnch 300 Betriebsatunden bereite 'f
d4ckflusstgo, bréunliche Produkte auftretein und o Kootekt-
'::korner boreits fest verbaoken slnd. Ein Vorstopfungidurch ab- (_7
,:igoschiedonen Kohlenstoff war in der gehanntéﬁ"Betriebszéit'abar
_i'noch nicht eingetreton; die Ausbeute an” Flu igprodukten + Paraf—;
 fin betrug 107 g je Jietn Synthesega_ is bed oinen 866 C0-
}:;Umsatz einan Vérfluasxgungsgrad von 71 tentspricht.-; ;.Q_j f”l\?

i’;katalysatoren S. 6) 1&45& siob der Bisenk&talysator auch nit 1-”%
‘5fsilber in ﬁhnllchem Maio aktivieran wie mit Kuufor, wenn die |
1¥Fﬁ11ung oer gemeinaamen Kit”’tldsung mit Sode erfolgt. In ff_: -
fl~wieveit nun mit Ammouiak als Fallungumittel aus der gameinaamen




':Tafel 4: nggleich dor ﬂktivierung dg
s g,_g_.,:_errini tratkatn

--.----.-———--n-—

‘AVerh ﬂten boi éer Nomaldmcksynt
:'Wirkscmkeit 1n % Kbntraktion'"'

Betriebs- Temp. K 160
_ Stunden | "eg | ohno Zusatz




;perioaiuohe Aus*fasohun" vorwendten wir be, der A niel fallung

ig 'Auswmchung. vea |

* :;Kontakt erfordarliahen ‘Yasohrmssora fur _
‘;,iKatalysatomiederachlages. Fur dia von ‘uns: rogelm sig angawaudte

: ;bezuglich ues Eisangohaitoa die 50 faohe Waaohw&wsemonge’ Ver-
| 3§mindert na ﬁie ?faschwaasemenge erheblioh unte diasen Batrag,
: so verblaiben gr&ssere Mengon von Ammoniumnitrat im K ysater.

_Da das Amonnitmt bei der Syntheaotemperatur, toilwoisavbia

L zum Ammoniak reduziert rast'!;os aus dam Katalysator verdampit
twirl,:i; 08 in gemnger Mange n;vht 3’h 1gend 8o kﬁnnea bei— i ,‘
-'splelsweise auch duroh Auawaschen’-}_ t do 30‘ _fls@h(m Waasemenge
;:-'.noch hcclmirkaame Kptalysatoren _erhalten werdezi. I

In dem ELeatrebon, die. Herstellungs 08’ en‘noch weiter' zu senkan. “
- unte*suuhten uir mm einan"Amnoniak-gefhllten I{a.talysator (K 147),"3
‘ dor- ﬁberhaupt nicht ans gonanch © 1, sondérn
[ aur, nb&’s%ugt 7orden War_;,AbgeJelien da dn;s’dieser bei 110°




na.;:des Sada als
e_und wesentliche

‘l“;_mus tiefblnu gofarbt
-"Anfang an sohleoht.



a2

. ;mulircm Waschen mxt je 300 ccm %aeaer und,VorVGudurg;Qiﬁér;
_= 90 e groeaen Nutsche betrﬁg* beiz : ' S8 S
s Sodaunterrchuna-

200-400 ﬁinuten =
' ; nuten ',
220-2 _Minuten o

af’éc_kmu_s.. rosaf

 _&318«6 fur die’ technmaohe Durchfﬁhrun ,ev Kut _ysatorherstollungff
"ﬁweaentliohﬂ Feststallunp wurde an ‘4 5 13’9 zum Patunt ango-.f-*ﬁ
" meldet (Als, Zusut? 3 znr Anaeldun 8t 57 727 IVb/12 o, 103)

,j,(Anmezaung St. 58 750 Iva/lzo 1103)

,2)'Faliungéyersuenaf1m3ggsaeiaégganinanfkosséigﬁ:ur*l'

,;?ﬂr dio groﬁtechniqcha‘Kaualynato',eru ellunn ' :die Wahl des ~
~"geeigno»en Behéltarnaaeriuls “von: entuchoidenﬁer Bedeutung ;
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;{gakohrten Falluna‘
l&sung zur vorgelh’




V'Beim Kdrnen des Katalynators,if‘f n
) ?5 bia 20 % als Staub und Korn unte,

E duroh Pressen &u Tablotten entwedor ohno oder mit Verwondung -

f;einoa Bindemittols. Am vortoilhufteaten w&re ea naturlioh, wann;

*9man den Stnub»einer Charga direkt in den Kontaktschlamn der
. . ; . :




des hohen Kupforgahaltes""'yei d : K&talf"“t“h"r stellung ua
i?EiﬂenII~Salz 80

Hrusat FeII ERTreRaS
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In der Tafel '”:t:sind die 'grundlegenden Herstellungsweisen Bum

anmengef&:sst Ausschl_aggebend ist. die Farba das Katalyaators

}j’ vchf on Trocknen und 'zwar unabhtmgig; vom_ Imh der'{niedrigen
Kupfer{:ehal’a oL man,
TrOGknen "c'h










~18 = -

,mod:fikationen kein Unternchied.d eidelsind ohne Kupfer inaktiv,
'beide'weraen bereits mit Kupferspruron vou 0. 05 % an ur i’ ot
‘hfichsten Wirksemkeit aktiviert, wobol. die Inbatriebnahme nur mit
tOO.-fraiem.Synthosegas vorgenommen werden darf (K 169). Ent- j
fhalten beide ydmodifikationan daaagen viel Kupfer, so wirkt
Tdie CO, im Synthasagas nioht Etdrend auf die Formierung (K 167

_flse)

‘tgchritt mr

'1Waq'nun den te c‘h n i 8. o |
atalysatoren aus oinem

Zneu aufgafundenen Harstellnngswais

f}Kupfer







f,;gergeatellt war (K 190), in/: ziemlich har'ces und: sehr{zahes "'I':-*""f







ff}ergab sich also, daB sich in'de

‘ . _-kupferreiche
,r*Katalysatoren mit Ammoniak féllen-lassen,

ohne,dae‘allzuviel
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,9 ccm/l. g Fe':"'-
;,Q ocm/l g Fef

::Daa Schuttvoluueu des letztaren Katalyaators ist betaits annﬁhexnd‘»
,L¢so klein wie ‘bot- dem sehr diohton reinan Ferrikatalysator
(1 6 ccm/ 1 g Fe). ey T G .

b) b!itteldruekayntheae mit uahesm kupferfraien Katalysutoren.

i_'vfmaher wk" en, praktiach kupforfreie Eiaenkatalysmoron nur in
der Hormaldrixcksynthose unterauch’s wordon. Fur dte. Mittoldruok-
;: ayntbeae lagen noch keme Evfahrungen vor. In der vorliegenden
i'Vemxchsreihe wurde mm gofundan . daﬂ derartige Katalysatoren f
f (e.us chemisoh reinom bew, kriatelliuiortem Forrinitrat yon:
~'.‘Morck durch Sodafe.llung hcrgostellt) in &er' P&ifteldrucksyntheao
"'-'atwas wirksamor sind ala in der Horméldrucksyn‘hoee,- in dhrer
_f"_ﬂirkaamkei | jedoch in beston Falle 50 % dorjénigu' dor. Cu—ha1~




Tafel»?’” Verhalten eines Katal'"sators aua chemizsehrai 3-8 orri-

_,vnitrat und ‘sus kristallisiorien Ferinitrat :ln dér Mittel-
drucksyn’chese (Versuchsroih' 1091), - ‘
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-' f1ussigungsgrad von nur 53 ¢ gur Folge h
, iH§ngenb1e1b9n, 1nsbosondere der saueratoffhaltigen:Syn 168
- 3produxte in, Natronkalk zuruckzufuhren sein*

fquaammenfassend kann gesagt werdeu, daﬂ in dor von une'ange-
‘;wandton Versuchsanordnung dio Synthese 1n 2 Stuafen'den er-
‘-;varteten Fortschritt nicht gebraoht hat, Inwieweit andore Ver-_f
_isuchsanordnungen, bei welchen 1nsbasondere dio Kohlenskure durch
- andere Mittel entfernt wird, bessere Ergob“_s
"ffmussen arst die in Vorbereitung befindlichen Verquohe“ﬂrgeben ﬁ

:aht;VIII. Uber:die Mitteldrucksﬁ’the

arten lassen,ﬁ

‘{n Deuorbstrioh, Fortsstoung -
der” Versuchsreihe (1041) ‘mit einem: soda”afﬁllten Farrini—f
tratkatulysetor von 3500 "bis 9700:Stunden, . T i

De; bereits in der BiLM ttel ing 95 vom 1).1 1939 -
Seite 8) bis 35OOVBetriebsstunden heschrxabene Versueh 1st

jetZt 9900 Stunden = 131,2 Monat ln .,Betrie'b me Ergebnisse
in ”V mengestallt.




”GQMwnt 5
 1Berechn.(CH,

Lok o e e o e

';Produytebbaaogen auf :

’jproaukte besogon suf

—---—




Vorx 4800 bis 9100 Stunden wu
betrieben, Wi :




»ides Gasamtumsatves zu erke
159100 Stunden abgeStellt un

'_er an der Gaaein-
"’,wurde eben- 5=

“f"nun 9900 Stunden bai éine Raumgeschwindigkeit ,n}.lso. m 259° !
wobei dor erflussigungsgrad uber 60 5



















