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Patentiort inr Dentschen Reich vom 23. Juki 1337 an

Patenterfeilung behannigemacht am £2. November 1042

Gem38 §z Abs. 2 der “erordnunyg vom 28 April 1938 ist die Erkifirung abgegehen worden,
. daB sich der Schutz suf dus Tand Osterrcich erstrecken soll: .

Die Beschaffung der fér die Herstellung
der Kohlenoxydbydriermmpgskatalysatoren vor-
nehmlich bendtgten Kontaktmetalle Koball
and Nickel sawie des als Aktivator benutzten
Thorinms begegnet besonderen Schwierig-
keiten. Soiiberschreitet die bendtigte Thorium-
menge schon heute die gesamte Jahrespro-
dulkton der Welt, so daB neben der stindi-
gen Beschaffung der Rohstoffe fiir nens Kon-
tnktmassen die bereits gebsaiichten Kataly-
satoren moglichst weitgehend wieder uyizbar
gemacht werden miissen. '

Num hat der Fachmann an sich-das Be-
streben, maglichst reine Ausgangestoffe zo
verwenden, wobel det Gehalt an dem ein-

selnen Verunteinigungen nach Moghichkeit
eine Menge von 1f;0% nicht itbersteigen solh
Andererseits ist abet die Verwendung wvon
Ausgangsstoffen  eines  solchen Reinhokis-
grades sehr kostspicly, da die meisten Aus-
gangsstofic einen derart geringen Gebalt s~
besondere am denjenigen Stoffen, die fast
jmmer als Beimenguogen aufireten oder
leicht hei der, Aufarheifimg in diese hinein-
nrgelangen vermBgen, nZmiich Kupfer, Fizen,
Aluminium wnd Calchim, nicht anfweisen.
Thshesondere wergeb die Herstellimg von
Kontaktimassen mit so geringen Beimengun-
gen, die die hotalytische Aktivitdt derKon-
takie picht’ beeintrichiigen, im Hmbiid: euf
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dic belehigen xu verarbcitenden Mengen
v3llig nene Probleme. Dies gilt sowohl fir
die erste Herstelling als auch besonders
fiir die Aufarbeitung gebrauchter Kontfakt-
massen. Die Schiwierigheiten in der Erzeu-
gung ergeben sich im wesentlichen aus der
Tawache, daB dic katelytisch wirksamen
Stoffe in feinster Vertellupg auf Triger-
massen angewandi werden miissen. Fiir die
Herstelinng der Kontaktmassen seeht grob-
technisch als brauchhare Methode einzig die
gemeinsame Niederschlagung der katalytisch
wirksamen Stoffe mit [rigermassen aus den
Lisungen dey ersteren zur Verfiigung. Man
vepmntete mmachst, dafi die Schwierigkeiten
im wesentlichen dwrch siuwe- oder alkali-
Jésliche Beimischungen der Trigevstoflc, Taed-
spieisweise der Kieselgur, bedingt waren. Die
Verwendung mit Alkalien und baw. ader
Siinren vorbehaudelter Trigorstoffe fiihrie -
dorh ebensowenig zum Zicl wie die besondene
MaBnahme der Einbringung der Triger-
massen in die Lésung, aus der die katalytisch
wirksamen Stoffc berefts vollstindig oder fast
vollstindig niedergeschlagen warerl

Die DLisherigen Forschungsergebnisse liber
die Widkung von Beimengungen Helen dabet
cin Klares Bild beziglich der Mengen nicht
gewinnen, in demen vor allem dic oban-
genannien Llemente Kupfer, FEisen, Alu-
miniun: und Calcium vorhanden sein dirfen.
Wihrend ldernach eincrseits eine Altivie-
rung von Co-Fe-Mischkontakten durch sainen
Zusatz von Cu gelingt und liersu sogar ciue
grébere Menge;, wie 10 bis 2009, erforder-
lich ist, wird an anderer Stelie angegeben,
daB NiKontakte durch Cu-Znsaiz véllig -
sktiviert werden, Nach einer auderen Angabe
sollen wiederum Ni-Mn-Kontakte, die mit
a,I bis 0,5% Cu versetal sind, praktisch die
sleiche Wirksamkeit zeigen wiz Cua-{refe Kon-
takie. Almlich schwer verweirthars Angabon
finden sich @iber die Wirkung der vorsichend
welter genannten Elemente.

Ts hat sich nun gexeigt, dab in jeder
Hipsicht befriedigende  Kontakte erhalten
werden, wam man zu ihrer Herstellung solche
Ausgangsstoffe benutzt, dab die Gesamtmenge
un Fe, Cu, Al und Ca in der Fillungsldsung
his zu ctwa 1%, bezogen anf das kata-
Iytisch wirksame Metall, hetrigt, Das Vor-
handensein der gemarmeen Menge In den Fil-
ungsibsungen iibt eincn irgemdwic beacht-
Lehen EinAnB auf die Witksambkeit der aus
fpen dorch Fattimg sewonmenen Hontaktc
nicht aus, wihrend fiberruschenderweise eine
nur geringe Uberschreitung dieser Menge in
der Falungslisung einen sehr nachteiligen
Tinfiuk auf dic Wirksamkeit der aus jhnen
gewonnenen Kontakte bat. Als katalytisch
wirksame Metalle werden Kobalt bzw. Mi-

schungen von Nickel und Kobalt verwandt.
Der Gehalt an Cu soll dahel, brzogen aut
das katalytisch wirksame Metall, im allge-
meinen niedriger als 0,1% sein.

Bei der Herstellung brauchbarer Kontakt-

- massen werden mit Vorteil Trigermassen ver-

wandl, aus dewen durch entsprechende Vor-
pehandlung mit Alkatien und bzw. oder
Siuren dic mit diesen Misteln besonders
leicht 1bslichen Teile becausgeldst sind. Auch
kanu die weitere Mafinahme Verwendung fin-
den, die ‘Irigersioffe zur Lbsung erst nach
vollstindiger oder fast beendeter Abschei-
dung der katalytisch wirksamen Steffe hin-
zuzugeben. Durch diese heiden MaBnahmen
wird die Moglichkeit der Bildung von Ver-
bindungen aus den in den Fillungsifsungen
verbliebenen  Mengen der Verunreiniguugen
weiter herabgesetzt und somit eine weitere
Vorbedingung fiir die Herstellung hrauch-
harer Katalysatoren geschaffen.

Die nachstehend wiedergegehenen Versuche
zeigen, daff mit einem Kontake, degsen Ge-
santgehalt an Cu, Fe, Ca wnd Al herogen
anf das Koutakimetall, ctwas weniger als
10 betrdigt, prakgsch die gleichen Ergeh-
pisse erhalten werden wie mit cinem Kon
takt, der von diesen Beimengungen vollig
frei ist, wihrend sine nur geringe Erhohung
des Gesamtgehaltes an den genannlen Ver-
bindungen iiber etwa 1% cine sebr merk-
Fehe Verschlechterung der Aunsheute crgibi

Beispivl

Durch Fallang der Nitrate it Sodalgsung
in der Siadehitze wurden in der hekannten
Weise dre] Kontakte mit der folgenden Zu-
sammensetzong hergestellt: 1ee Co, 8 Mg,
§ ThQ,, 200 Kiesclgur.

Die Fallung edolge unter Verwendung
von reipsten Nitraten von Merck mit rein-
ster Merckscher Soda. Als Kieselgur wurde
die normale Kieselgur 1zo des Handels ver-
wendel.

Ter srste Kontakt wirde ohoe jeden Zu-
satz gefallt, war aleo vollig rein.

Der zweite Kontakt wurde mit Zusatz von
0,8 ¢ Venmreinigungen gefillt, buzogen auf
i00g Co. Als Vernnreinigungen wurden dae
bei der normalen Verarbeitung des Konlakies
anfallenden Vermoreluigungen Cu, Fe, Al und
Ca in Form hrer Nitrate mitgefillt, mnd zwar
o,05g Cu, o20g Ca, 0288 Al, o,30g Fe.

Pei dem dritten Komakt wurden 1,188
Verupreintgumgen anf 100g Co mitgefillt,
and zwar 08z Cu, o,jog Ca. 040g Al
oq0g Fe.

alle drei Kontukie wurden mit Hp-N.
(75% :25%) bei 350° redugiert und  mit
Synthesegas bei 185% drucklos in Betrieb ge-
genommen,  Die Gasbeaufschiagung belrug
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1Yg Co-Metall. [m Vezlanl einer Prifungs-
zeit von 600 Betrichbsstunden wurde die Be-
triebstemperatur nicht erh&ht, Es ergaboen

sich als Mittelwerte fiir diese Betriebsaeit
fir dfe edfnzelmen Kontakte nachstelende
Zahlen:

Kontait Verunreinigungen " gﬁmmlcé?on Arg;gifé
I Keine 62, 128 gfm Ideaigas
2 0,8 gfroog Co 64, bygm -
3 1,18 gf1oo g Co 56, 118 gfm -

Das crindedsche Verfahren gestattet idie
Erdcling praktisch derselben Ausheuten, wie
sie mit Kontalten crhalten werden, die von
Cu, Fe, Al wd Ca villig frel sind, Dhurch
die Moglichkeit der Verwendung von Kan-
takten, die die vorgenammnten Stoffe in einer
Gesamimenge bis zu rund 1%, bezogen auf
das Kontaktmetall, erhalten kénnen, ist eine
ganr wesentliche Vereinfachung und Verbil-
lgung der Grofherstellung von  Beaedn-
synthesclontakten bedings, da bekanntlich die
Tntfernung der letzten Amnteile von Bei-
mengungen, in der Grofitechmik den grélten
Schwierigkeiten begegmet. Fir den anfgefun-
demet. Grenzwert crgaben sich ans der Lite-
ratr keinerlel Anhaltspunkte. )

PATENTANESPRUCH :

Verfahren zur Herstelling ven Kobalt
oder Kobalt und Nickel enthaltenden
Kontakimussen fir die Umwandhmg von
Koblenoxyd Wasserstoff-Gemischen  unier
Fillumg der katalytisch witksamen Stoffe
in Gegenwart des Trigermaterials -und
vnter Benutzung  Eisen, Kupfer, Alu-
mininm tmd Calcitun enthaltender Aus-
gangsstofie, dadnreh gekennzeichnet, dal
man. solche Ausgangsstoffe benuizt, dad
die Gesamtmenge an Eisen, Kopfer, Alu-
mintum td Calchim i der Fillungs-
léstmg biz zu etwa 10, bezogen auf das
Teatalytisch wirksame Metall, betriigt.

: ' BERMN. GEDRUCKT IN PER REICRSTRUAHTRET
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