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jﬁf?erfahren guy Herstelluﬁg-eisenhaltiser
i Kohlenoxyd-Hydrierkatalysatoxen.

Bel der Zubereitung von Lisenkontakten, insbesonders
bei der Gewinnung von Elsen-Pillungskatalysatoren, erhielt man
bisher nur dann hochektive Messen, wenn zur Fillung der Bisen-
salze oder Begleitmetalle ein miglichet starkes Alkali, wvor
allem Kalileuge, verwendet wurde. Stellte man statt dessen die
Kontakxie mit schwaehen Alkalien, wie z.B. Fatronlauge oder

Ammoniak, her, mo ergaben sich Kontakie von nur geringer Wirk-
samkelt.

. Es wurde gefunden, daf sich der exforderiiche Aufwand

an starken Hydroxyden weitgehend verringern lH4t, wenn an
Stelle der Pillung nur eine nachtrédgliche Imprégnierung des
fertigen-Kontaktes mit miglichst starken Alkalien vorgenommen
wird. Die derart erhaltenen Katalysatoren zeigen trotzdem die
gleiche, zum Teil sogar noch eine bessere Wirksamkeit, als wenn
ger gemamie Herstellungegang unter Verwendung starker Alkalien
erfolegt.

Bel der Ausfiihrung des neunen Verfahrens kann man das
Eisen und die sur Anwendung kommenden Begleltmetalle oder mur
die Begleitmetalle beispielsweisze mit Ammonisk, Magnesis, Kall~
milch, Strotianwasser, Barytwasser oder Natronlauge f#éllen und
mit RKelilauge, Rubidiumhydroxyd odexr CHsiumhydroxyd imprignie-
ren, Allgemein ist derart zu verfahren, deB mit einem schwachen
Hydroxyd oder Carbonat gefdllt bezw. vorbehendelt ung mit einem
stirkeren Hydroxyd oder Carbonat impri#gniert bezw. nashbehardelt
wird. Es kann 2.B. auch mit Ammoniak gef#llt und mit Kalkmileh .
nechbehandelt oder mit Kalkmilch gefillt und mit Watronlaunge
nachbehandelt werden.

Man kann fir die Aﬁdfallung der Rontaktmetalle bezw,
VTorvebandlubg fer Tombaktucssen aueh schwachalkalische Carbonate
verwenden und zum Imprégnieren die entspreohenden oder noch
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stirkere Hydroxyde ~bomutzen. Auch hisr sind im Rehmen feg
Erfindungsgedankens” zahlreiche Xombinstionen mﬁg&;&h;_ﬂ%ﬁ“kﬁﬁ& _
2.8. mit Pottesche féllen und mit Kalileuge imprtignieren oder'
mit Soda fillen und mit Pottasche tripken. ' :

Die guten Wirkungen, welche mit Hilfe des nemen. |
Verfahrens hinsichtlich der Katalysetorwirkeamkeit erreichs
warden, sind den nachfolgenden Avsfihrungsbeispielen zu snt-
nehmen, ’ ' '

Ausfihrungsbeispiel 1.

. £ wurden unter Verwendung von Kalilauge bezw. ;
Natronlauge besw. Natronlsuge und nachfolgender KOH-Imprégnie— |
rung drei Kontakte hergestellt, die im nachfolgenden mit aj,

b) uwnd c) bezeichnet eind.

2) Man erhitzte 870 com 10,2 fmige Xalilauge gum Sieden,
rihrte in die kechende Lauge 25 g Klegelgur ein und
hielt die Mischung 1 Minute lang im Kochen: @leichzeitig
warden 600 com einer Salzlisung erhitzt, die insgesamt
25 g Eisen, 1,2 g Rupfer und 2,5 g Celeiumoxyd in Form
der Nitrate enthielt. Die kochendheiBe Salzldsung wurde
in dle mit Kiemelgur vercetzte heifja Kalilange unter .
stdndigem lebhaftem Rilhren elngegossen., Die hierbel ent-
stehende Fdllung wurde sbgemutecht und mit 600 cem
heiBem Wasser nachgeweschen. Den Filterkuchen trocknete
man bei 105°C, un ihn sodann zu gzerkleinern und ais
Katalysator auszuformen.

b) An Stelle von Kalilauge vurde ¢ie obenerwshnte Eipene .
nitrat-Kupfernitrat-ﬂaloiumnitrat-Salzlbsung mit Hilfe
von Natronlauge gefdllt. Zu diesem Zweok versetzbe man
600 cecm 10,3 %~ige Natronlauge, in welahe 25 g Kiegelgur
eingarithrt waren, kochend mit 600 ecm der obenerwhihnten
Salzldsung. Der weitere Herstellungsgaeng verlief in
gleicher Weise wie bei Verwendung von Kalilsuge.

¢) In 640 oom mit Kieselgur versetzter 10,3 g-iger Natron-
lauge wurden 600 cem der erwzhnben Eisennitrat-Kupfer-
- Aitrat-Celeiumnitrat-Sslzlbeung im siedenden Zustande .
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singerithrt, Der erzeugte }iederschlag wurde ahgaﬂutacht s

- uné mit 1200 com heiBem asser ausgewaschen. Vor dem
Trocknen wurden dem ausgewaachenen Fiedrachieg 9 cem
einer etwa 10 %-igen Kalilauge sugemisehi.‘

Die gem#f &), b) und ¢) hergestellten Hydrierkomtakte :
wurden bei Atmosphiirendruck mit 7asserges in Betrieb genommen.
Die Umsetzungstemperatur belief sich suf 245%° und dle Gasbe~
aufschlegung auf 4 Liter Wagsergas pro 40 com Kontakt, Als
Durchechnitt von 100 Betriebsstunden zeigten sioh folgende
Ergebnimse:

o B A oA e 2

 Kontekt 8): Kontraktion: 34 ~ ﬁlausbeute: 57 cem/obm Gas
Kontekt b): i 26 % LI 26 cecm/cbm Gas
Kontakt c); " 36 w w 56 com/cbm Gas

Diese Gegentberstellur; 1HBY erkennen, dad der dureh
Fatronlauge gefdllte und mit Kalileuge imprignierte Kontakt
eine hohere Kontrakitiin und fast die gleiche Ulsusbeute liefer
te wie ein Ketalysator, der zuwsschlieflich mit‘Ealilauge suba~
reltet war, wihrend der nur mit Iatronlauge hergestellte Eon-
tekt erheblich schlechter arbeitete.

In dhnlicher Weise wie bei nit Netronlauge gefdllten
Rontakten zeigt auoh bel den mit Sode gewonnenen Katalysator-
massen die abschlieBende Imprignierung mit Kalilauge eine iiber-

raschende Virkung, wie aus dem nachfolgenden.Auafuhrungsbeispiei
ersiohtlich wird:

Ausfithrungsheispiel 2.

Ee wurden zwei Hydrierkontakte hergestellt, wvon
denender eine vollstindig mi4 Kalilauge zuberaitet war, wihrend
der sndere mit Sodaldsung hergestellt und mit Kalilause nur
impragniert wurde .,

8) Men erhitzte 1200 cem 10,3 s~ige Kalllesuge, trug 2,5 g
Kileselgur ein und hlelt die Teuge 1 Minute lang im
Kochen. Gleichzeitig wartien 200 g feingemahlene feuchte
luxmasse mit einem Ziseninbalt von 36 € FPe -in 400 eccm
‘Hagser aufgeschiammt, schwech mit Salpetersiure ange-
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sévert und mit 1,8 z Cu in Form von 12,6 cem Kupfer=~ -
nltratlosung versetzt., Darzuf erhitzte man die Auf-
schlémmng bis zum Sieden und rithrte sie sodenn in die
kochende Xelilasuge ein. Nach kriéftiger Durohmischupg
wurde euf der Nuteche abgesaugt und mit 1200 com heifem
Wasser nachgewaschen. Der Kontakt wurde bei 105°C Ee~-
trocknet und in der Ublichen Weisze eusgeformt. .

b) In 1100 cem Wesser wurden 52 g Na2003 geldst und zum
Sieden erhitzt. In die siedende Losung wurden 2,5 g
Kieselgur eingetragen und 30 Sekunden lapg gekocht.
Darauf setzte man dile obenerwihnie koochende Aufechlite
mung von 200 g Luxmasse, 400 cem aschwachsalpetersaures
Wasger und 12,6 cem Kupfernitratlosung zu. Der entstehsne
de Niederschlag wurde ebgenutscht und mit 1200 com Wasser
nachgewaschen. Vor dem Trocknen wurde unter Vermittlung
einer verdiinnten Kalilauge derart mit Kallumhydroxyd im-
prégniert, dal suf 36 g Fe etwa 4 % = 1,44 g KOH ent-
fielen.

Die gemiB a) und b) hergestelltien EKontakte nahm man
bei Atmosphirendruck mit wﬁasergas in Betrieb. Die Umge tzungs~
temperatur bellef sich auf 245°C urd die Gasbeaufschlagung sufl
4 Liter Wassergas pro 40 ccm Zontakt. Ale Durchechnitt von
100 Betriebestunden wurden folgende Ergebnisse beobachtet:

Kontakt a): Kontrektion: 30 %  (lausbeute: 53 cem/obm Gas
Xontakt b): n 22 4 " 57 cem/chbm Gas

Aus diesen Zahlen ist ersichtlich, dsB8 der mit Soda
gefdllte und mit Kaslilavge imprdgnierte Kontakt bessexr arbei-
tete als ein susschlieBlich mit Hilfe von Kalilauge herge- ¥
stellter Katelyeator.

Fatentanspriiche.

s

Fa : 1. ) Verfahren zur Herstellung eisenhaltiger» Kohlen— _
/’oxyd—Hydrierkatalyaatoren, daduroch gekennzelich~

_f net , daB bei der Zuberelitung oder Ausfiallung der Kontaktmasmee

f Alkalien geringer Stirke verwendet werden und die fertigen
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Kontaktmasgen yor oder nach der Trookming uhd endsﬁltigen -
Pertigstellung mit Alkalien griBerer Stirke imprigniert werden, |

2.) AvePtihrungsform des Verfehrens nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet , def die Kontalkt
magsen mit Netronlsuge oder Sodalisung auﬁgef&llt oder zube-
reitet und vor oder nach der Trocknung und endgilltigen Fexrtige
gtellung mit Kalilauge oder Pottaschelbeung 1mprﬁgniert werden.
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