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La demande de brevet allsmand MiI43284 IV d/180 comeerne
un prooédé de préperation de mélanges dé carbures d'hydrogdne ef
snalopgues pér hydrogénation du.monoxyda'de carbone dans dez fours
ususls pour la synthese de osrburea 4'hydrogdine liguides on
golides ow lignides et solddes. I3 conziste b ¢mployer pour cetie
syn%hése des catalyseurs Oonatituda de masses d'hydrate de fer pro
renent de la désagrégation de l1a banxite ou préparés de ces mos =
ges JPar exemﬁle,auivant lz demande de brevet sllemend M, 143584
IWL/TI20 des bauxites sont 1ibérées par lessivage ou fusion Aveo
des aloaliz ou des oomposés alcaling,comme les aloalis caustiguas,
la. souds ou analogue,de la majeure partie de leut tendur an alu-—
mine,eb la masse résiduells est employée de la manidre connue

-

ocoumme catalygemr, Dans oe 08,11 est utile d'avelr aein quae lea
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catalysewr e contiennent dés Quantités plus ou moing imporfanﬁes

-3 -

d'aloelig.On Peut aussi inoorporer dang ces.caﬁaiyseurs dea ac-—
'tiv&teurs,par exemple sous forme dthydrate d'aluminiom,d’ oxyde de
chrome,respectivenent leurs hydfatas ol darbonates,dea'terfes Tares
ou d'autres componés de mbtaux diffioilement réductibles.De plus,
dans beaugoup de cag une tensur ex wivre desg catalyéeurs est
avantageuse,Oetite teneur peuvant se uonter par exemple i 5%
et plus et 8tre ascrue nlme jusqu's 85% et au delh. Deux ou
Plusieure de ces différentes additions peuvent aussi 8tre Drém
sanfes aimultanément dans le- catalyseur,per exemple des alcalis
et du cuivre, ou des alcalis,de 1'hydrate d'alum;nium et du
ouivre ou des alcalis e% d'autres activateurs ensemble avec ou
Bans culvre. Les catalymeurs sont par axemple moulés,péohés e
chargdk dans des fours de contast de 1z manlére usuellesIls
scnt alors,-le cag échéant aprds réduction,qui peut aumsi Stre
exécutée déju en dehors Ges fours de contact,~ utl llsables aveg
un bon succis powr la synthige des carbures dthydrogéne,

Or,11 a ¢ trouvé que non meulement des masses d ‘hydrate de
Ter provenant de la désagrégation de la bauxite,mals auspi dVautrer
Gomposées naturels ou arkificielg hydratés de 1'oxyde de fer sont
vtilieablea pour la synthése dea&é1anges de carbures d'hydrogine
qui peuvent renfermer auesi encore des bhydrocarbures oxyzénés.
Dans ces composée hydratés du fer on.intrdduit utilement des alw
.calis,particulibrament-dee comporés de potassium,comme du KOE
»du K3003',du KNOz, ou des ssls alcaline orgeniques,powr awsant
qu'ils n'y sont pas déjd contenus 4'avence sn. guantité suffisantes
Llactivité de ces catalyseurs egt encors amélicrée par des tow
neurs én culvre juequ'd environ 30% et su desgus ei/ou des tenéurs'
en nickel ou en cobalt, ou des deux métaux en quaniites iﬁférieu-
res & I%. En outre d'autres activatewrs,par exemple de 1l'oxyde dle-
1uminium,des terres rares,de l‘oxyde de chrome et analoguea,respec#
tiverant d'aubres composés_oxydéa-de bea matibres,comme des hy-
drates ou des carbonates,pouvert 8tro bonﬁenﬁs séparément on &
plusieurs dans log cabalyseurs suivent 1'invention. D'uns manide

re particuliéremént avantageuse agit une teneur en silicate alea—

lin gui peut Btre vroduite goii par une sddition de silicates
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alaalins,particuliérement'de silicate de potassium, ou par intpoe

tléres senhlables peuvent*ausqi, &tre résentes, Lasg setalyaeurs

'peuvent Btre eunloyés. goug forme de poudre ou en Suspengicn en

ung dse autres ot maintenﬁs % une tempeératupe congtante, Lorggm'on
-emploié des catalyseurs moulés,ii agt souvent recommandable d'efo
fectuer 1e moulage & yne pPression tellement élevée,qu’il en
_résnlta Une éugmentation ezgentielle gy polds én %rac.du;oataly+~
seub,par exemple ny deesug de 6,6.;-;L+4F-*Fw—ﬁ;§ Les masgses ge
contact song Boumises utilement 2%ant leur application an 4pa..
vail, ¥ une réduction goit dans le four de coptact ulme, s014
.eﬁldehors de cs dernier,cetta réduction rouvant &tre sulvie augel

encore d'un traftement 4 la vapour d'eay ou ayeo des moyens

ohalaur; Uependant,cette réduction et ¢2 trottement ﬁ ia vapeur
d'ean, ou'analcgue, ne gont péslabsolument indispensablea, |

On veut enployar,per éxemple,des Ierg dam. orune Ldes linp-
nites, de ia minetts,pap eXemple soug une ferme pauvre en Phoaphom
Ta,ensulte des boneg d'hydrate de fen Provenant da Ilépuretion
des eaux avec des sela.de.fer.)puis des magsgeq d'hydrate de

fer provenant de la réduotion ga Composés organiqueg avec dn for

-finalement,cn peut zusal employer encore des poudres de fer oxy-
dées dans une atmosphdre humide, 3 une bamge température, oy ay.

Brement, pan éxemple,par #ération d'une suspension ge voundre . -
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de fer daps de l'eau, ou dans des sclutions aqueuses (par exenmnle
Gana des solubions de gels de oulvre},ainst qus d'autres former
d'exyde de fer ou de rouille; Ues matitres possddent déjz par ele
les mimes,malp particulidrement aprig intrcduction d'alealis et
le cas échéant de culvre,uns astion tatelybique et diffirent
des hydrates préparés Dar pracipitation,par'leur formation sur 1g
bage d'une pure hydrataﬁiﬂn,reapectivement hydrolyaeanonc,il
uly & pas d'adsarption g5nante d'agents chimiques de Précipitam
tlon ,adsorption que présentent toujours 1&5 hydrates d'oxydes
de fer préeipités hors de solubions per des additzons dlagents
ohiml queB, et qui est una canze essentielle d'une aation cataly=-
bique lnsuffisante ou non uniforme, ‘

Hals on peut agest Partir . d'oxydes pure,par exemple,d'hé-
matite rouge, de nagabtite,de battitures de laminoirs et apalo
gues,qul sont alors hydratées suivans ltinvention par un tralte
ment ayec des alealis »avantageusewent avec de 1'alesld causliique,
gans la chaleur et les gag €chéant gous presgion. Dans des cag
difficiles on peut procéder d'abord & tng fusion ou X une agglu~
tination déseprégeantes avec des alealig Par cxemple avec de la
goude,par exemple & 50O Jusqu'd IB00v0,0e qul entreine 1z forma-
tion de ferrifes aloaling qui sont enauite hydratéa par tratitere nt
avec de 1'eau,awec formation d'un hyﬁrata de fer & grande activie
56 de surface,et récupération deg alealls, ou d'une partie de ceg
derniers,qui sont utilisables pour deg désagregatinnaultérieures.
On peut auesi formep d'abord,par exempls Par fuslon ou par emolym.
Tination avec sddition de conposés oédant de L'oxygdne, par exem—
Ple de salpdtre,- des ferrates gui sont ensuite traneformés en
hydrates par décomposition hydroiytique.

Lz masse de contact brute Préparde de 1'une de oes dlfféren-
tes manidres est utilement moulée et enguite séchée & saviron
100°0, Avant 1e séohage om peut,le oag €échéant,procéder & wid tpaie
tement A& 1l'acide carbonique powr ia précipitation dlacide gilici=
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gue aetif hors du silicate alcalin présent dans la magse de con-

taot JOf peut aussl mélanger du silicagel & la boue prute de la

masse de contact.les grains séohés de la masse de conbact peuvent

. #ire employés pour la synthime direoctement ou aprés réduction prée

liminaire avéc de l'hydrogdne ou avsc des’gaz contenaht de 1l'hyw
drogéne, & 300 jusdu'a 400°0, et le cas échéant aprés traitement
subséquent 3 la vapeur d'eau ¥ des températures gemblables.

les masses de contadt suivant l'inveniion se distinguent des
massen de contact préparées par. précipitation chirique, par une-
plus grande gtepilité au travail; en particulier 1taporoisaement
de 1o formeticon de méthane avec un temps de travail prolongé esd
faibles

EXEYPLES:

1) 100 kge dé.for. -=s brun naturel.  pulvérilent: ,a" une
faible teneur en soufre fOt bouillie aveo 200 kgs d4'une solution

5 66% dfaloall Couskique b IB atmosphérea'de pression,pendant

3 heurks.Eneulte la pression dang 1l'autoclave 0% détendne ot 1z

maasé‘préliminairement purifiés 70t lavée, en ecmployant 500 1

d'aaﬁ chaude,ds seorte qu'il restait emcore un peun d'alsall adgore

bé B 1'hydn§te épuré. DLa galette-dé filtrage ot délayée avea

Ioo 1 ateau‘pqur former vnotoulllie et fOL ensuite_mélangée

ayec une solution saturéé de BB kgé'de nitrate de ouivrs oristallis

géd et puls gvec'une quaniité équivalente d'une gciution de potas;
ge caﬁstiqua; Apres un nouveau QSBQrage des golutions en ex-—

cks on incorpora par péirissage 92 kge de solutlon conoéntréé de

gilicate de potassium. La houillie de centact fut passéé alors

par une presse de filage dans laquelle elle fut moulée en fils de

3 um d'épaisseur. Gee file furent =séchéa dang un courant dteir

chaud ds T00°C,puie concassés en mordeaux de 3-5 m de Longueur

et finalement réduits & 250°C jusaun'd ce que 5% du fer fussent

présents sous forms métallique. La maocee de coﬁtact finie fut alors
aleors refrolidle dana une atmosphire d'anhydride carbonigue ef ohar-

gée dans un four de contact gqul oonsistalt en nowbreux tubes mile
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on paralldic de 16 mm de diapbirs iﬁtér;aur et de 2 m de longueur,
Les tubes de contaot fuvent Paintenus b we température congbante
pexr de 1'sau boulllante saué Praselon gui les entouralt.On fi% paz-
86T Par le four de contaot ISw® ¥ par haure ¢'megez constitué ge
B5% de 00 et 33% d'bydrogine & une presslon de 38 atmomphdreg,
La'température'de réaction Fut maintenus 2 35879, Pendant deg
moie de marche continue ge Tormérent: I38 gr de benzine, d'auils
et de paréffine,aiﬁai qu'une quantité relativemens grande d'hy-
drovarbures- Oz &t-0, non saturés a oaté de faibles quantités de
néthane par md Y de GO+ dans le 8az entrant, Les produits de
réaction furent obtents pap refroidissement des ghs gopsant dy
four de contaect & une température de phambre » a3 traitement sube-

séquent aveo du charbon aobif,

mals aveo smploi de boue d'hydrate de fer provenant de 1a réduc-
tion de nitrobenzéne ep Builine, avec ewplol de fer ef d'agide
chlorhydriqué comme oatadiysenr, fut émploxgér eu travail de 1g
m@me manidre, avec 1a différedce qu'aprds géparation des produits
liguéfiables & 1a tempérabture de chambrs les gaz sortant du Foup
de oortact furent renveyéy en Partie aveo ls néiange de gaz.frais
.dans le fowr de contact Par une souffleria en oireytd fermé, I1
#s formait I47 gr as parafiine,d'auils of de bonzine & wie teme
pérgtMre de réaction de 366°0Q af ﬁ-une pregsion de 30 atmeosphéreg
par w3¥ de CO+ESZ dans le gaz fAata) Mne wesge de contach préparde
de la manidre ubuelle par prépipitation d'une solubion ge chlorure
de fer et de cuivre avec de la soude foupnit dans les mémes cope
ditions seulement IT? gr de benzine,d’huilg &t de pareffine,penw
dant une durée dtexistence plug ecourts qgg}%gé masaes de contact

susmentionnées msuivant 1'inventiog,

IANON
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REVEEDICATIONS

IJ\P}océdé dtebtention de mélanges ae ca?burés d;hydrogénef
pouvant renfermer cussi encere des nydroesrhures oxygénés,- .
vay aydrogénation di monozyde de carbone aven emizloi de masgen
de contact 3 base de fer,suivant 1z demande de breved allemsnd
MeI45384 IVd/IB? ~carsctérisé en ce gu'on eumploie,comme cabalye
seurs des cxyaes de far, ou dee comnosea oxyiés de fer, hydrs bés
ou formée par hydrolyse,autres que les masses d aydrate de Tep

provenant de la désagrégation de la bouxitc(par exempls des

 fers bruns,des minetves,des limonites,dos boues a'hydmon tydes

de fer provemant de l'enuraticn e l'eau su oy en de sels de Zen,
die comn081t¢ons d'avdroxydes de Ffer jrovencn» de la réducH on

de comnosﬁa organlqan ¢u woyen de fer wéiailique,de la pou-

dre de Ter oxydée ainsi que d'eutres espeOeg de rovills,utile~
ment teux qul renferment Jdes Composés alcaliﬁs,du culwre,

ds 14acide.siliciqus précipité,respecfivement des silicates aj-
caling, ou plusieurs de ces matieres . | .

2) Procédé euivont la revendics ebion I,caractérisd on ce
qu‘on emploie des cata,yséurs qul renrsrment des activeteurs,
Oomme deg compopés do mbtaux difficilement.réductibles,par exner~
ple dé-l‘ox?de dlaluminima,de l'oxvde de.chrome,des bervag pam
recs ou apelogues, ou lea hydrabes on carbonates Correspordants.

3) Procédd suivant les vovendications I et Z,0mrectérisd

en ez qu'on em loig des catalygcurs qui renfermen’ dag Téniou—
d 39 ¥ !

leurs introduits sous forme sulvbruisnie, comne le klegelguhr,
le cherben 20tif,lc silicegel on aﬂalogues..

4) Procédé suivant les revendissticma T & 3, carachérigé
en <¢e gu'on emplote deg éatalyseurs qul ont 44€ condensds mer
Tressage ou analogue,par exewple & un poide en vrac supérieur.
5 0,6, -

8) Prosédé suivent les revendleations I 5 4, Corsoiérisd

-,

en ¢e qu'on emploie des catolyseurs qui ond 648 hydraids. par

un traltement de composés oxydds de Fer avec des alcalis ou

les
/
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- Bes zolutions de sels alealins,utilemant dang la ochelsur
et sons pression, ou avec des bulms de fusion dlelcelis P Egm
Bottivement de sels =jcaling,le cas échéant aves additien

dlagents oxydants et traitement subsdguent b 1'sau.

Lidge le 31 mars I[84R,
Bar PoniMETALLGESELLOCEATT AKTIERGESELLSCHAPT.,

e




