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Dr. Otto Roelen in Oberhaunsen-Holten
und Franz Hanisch in Duisburg-Hamborn

sind als Erfinder genannt worden.

vAlZ

— Ruhrchemie AG . in Oberhapsen-Holten

Patentmrt im Deutschen Reich vom 26. September 1037 an

Patenterteilung bekannigemacht am 5. Februar 1042

dab sich der Schufz auf das Land Osterreich ersirecken soll.

{ Verf‘h_ren 7um Aufarbeiten ausgebrauchter Kobaltkatalysa_\—t;r}>

. Gemafl § 2 Abs.2 der Verordnuag vom 28. April 1938 ist die Rrklirung abgegeben worden,

Obglelch die zur DBenzinsynthese aus
Kohlenoxyd-Wassersioff-Gernischen  benutzten
Katalysatoren, die man durch Ausfillung ka-

talytisch wirksamer Metalle, wie z. B. Ko-

5 balt, in Gegenwart ven Kiesclgur herstellt,
eine recht lange Lebensdaver besitzen, neh-

men sie it Verlauf der Synthese doch schlie-

iich pgréfere Mengen schwer flichtiger or-
wanischer Substanzen auf, welche 1thre Wirk-
10 samkeil allmdhlich verringexn. Es ist daler
van Zeit zu Zeit eine Nedmerst&llunt, dieser
Katalysatoren durch Wiederanfldsen in Siu-
ren und Amnsfillen der katalytisch witk:
samegn  Bestandteile crfordetdich. Verwendet
15 man hierzu konzentierte Salpetersiure, um
miglichst hochprommtige Kobaltifsungen
erhalten, so zeigt sich der Ubclstand, dab de
Kobaltlbsung die Kieselgur in derart feiner

Suspension enthilt, daf ihre Abtrennung nur
unter besanderen Schwierigkeiten méglichist. zo
Auch die Anwendung einer etwa zolpigen
S#ure, dic man mach bekannten Vorschligen
fir die Eonzentration der m fillenden Salze
hier hitte in Erwigung ziehen koopcn, be-
seitigt diesen Nachbeil nicht befriedigend. 2y
Uberraschenderweise wurde mm gefunden,
dal beim Arbeiten mit eiver verdiinnten,
ufcht mehr als 50 frefe Salpetersiinre ent-
haltenden SEure die im Katalysator enthalten
gewesene Kicselgur sich innethal® lurzer Zeit go
absetzt und leicht von der KobaitlBsumg ab-
getrennt werden kamn. Als hesonders zweck-
mifiig hat sich die Anwendung einer etwa
5- bis g0bigen Salpetersiiure erwiesen.
Besonders vorteilhaft ist es, =ne SHure- 335
tosung zu verwenden, de gleichrzekde betrichi-
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lche Mengen Kobaltnitral enthilt. Eine solche
Liselauge erhilt man z. B. dadurch, daf’ einer
konzentriertan Kobalinitratlosung  die erfor-
derfiche Menge Salpetersiure mgesstzt wird.
Hicrbei darf die zur
Kobaltmenge bendtigte Salpetersiute
Lasclauge wihrend des  AuflBSungsprozesses
fortlaufend oder slufenweise in Form vonr
lropzentricrier Salpetersiur? stets mur in
eolehen Teilmengen zugefihrt werden, daB
der Gehalt der Losung an freler Sulpetersiure
in dem Grenzen von etwa 3 his 50 bleibt,
Die Aufissung der Katalysatoren erfolgt
zweckmifig bel 70 his go°, mindesiens uber
hei einer Temprraill, Jdie oberhalb des
Schmelzpunktes der in
cuthalterien Paraffine liagt. Durch jeichtes
Rihren wird der Losevorgang Legiinstigt,
wihrend zu starkes Ribren nachteiliy st
Die Lésung kann von der Kieselpur durch
Dekanticren oder Filtrieren leicht abgetrenti
werden, Das Paraffin scheidet sich nach dem
Abkithlen i Form eines festern Paraffin-
kuchens aus der Lisung ab. An Hand des
pachiclgemnden Ansfiihrungsheispiels mibge
das Verfalren genauer erlgutert werden,
Von einem ansgehirauchten Kobaltkataly-
salor, der aus 55% Paraffin, 15% Kobali,
20y Thoriumozyd, 2750 Kieselgur wd 1%
Tenchtigheit bestand, wurden 6,0 kg, entspre-
chend 1,0 kg Kobalimetall, in rool einer Ko-
halinitratldsung eingetragen, dic im Liter 68 g
Robalt wd jog freie Salpelersine enthielt,
Im Verlauf von 20 Mipen warden  der
Mischung uniet gelindem Riiliren 41 so%ige
Salpetersiure in deraxt kleinen Mengen zu-
yesetzt, daii der Gehalt der Losung an frefer
Salpetersiure 508 ENO, je Litet niemals

herstieg. Die Tomperatul wupde auf 88°
gehalten, Nach 2 Grumden war iz Anflbsung

des Kaobults beendet, und man Hefs das Re-
akrionsgemisch 30 Minuten lang absetzcn.
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Dsbei trennte sich die Kieselgur in sandiger .

Forn ab. Zusammen mt cipem Teil der
anhaftenden Kobaltldsung wurde sie aus dem
Lassbehilter ahgelassen, abgekihit, filiert
und mit destilliertem Wasser nachgewaschen.

. Dig ausgewaschene Kicselgur enthielt

woch geringe Spuren vou Kobalt und Thorium,
Wach dem Abkifhlen det im Lasebehilter zu-
rlickgehtebenen Kobaltlbsung achied sich das
als olige Schicht auf der Kobaltlosung
schwimmende Paraffiu in foster Form al.
Dieses Paraffin wurde von Zeit u Zeit ab-
gevogen vnd durch Umschmelzen md  Aus-
waschen gereinigr, Die Herbei anfallenden
Waschwasser leitete man in den Losehehiilier
mwiick. Eip Teil der aus dem Lisebchilter
abgezogenell Robaltifsung diente zur Prerei-
lung des gewlnschten Katalysators, withrernd
der Rest immer wicder beim Anfldsen ncuer
Katalysatorehalgen Verwendnng fand.

“jahm man die Aufldsung der ansgebrauch-
e Kontaktmasse mit efner Saureldsung ¥oT,
die wesentlich mehr als 50 Salpetersiure,
nipdich etwa 20%, enthiell, so war eile Ab-
trepmung der Kieselgur mit einfachen Mitteln
nicht maglich.

PATENTANSPRUCH:

verfahren zum Aufarbeites: von hei der
Benzinsynthese aus Kohlenoxyd  wad
Wasserstoff verwendeten Kobaltkatalysa-
toren, die dwech Ausféllung der katalytsch
witksamen Metalle in Gegenwalt vOIR
Kieselgur hergestellt waren, durch Audf-
lsen  in Salpetetsdure und Wiederaus-
fillen der katalyiisch wirksamen Bestand-

teite, dadurch selennzeichnet, daf dic
ausgebrauchten Katalysatoren mit einer

Shnreldsung  behandelt werden, weiche
sicht mehr als etwa 5% freie Salpeter-
saure enthilt. )
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