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Bei der kata-'lytﬁ.'schm Hex:s-ielhmg vorn
Kohlenwasserstoffen aus Kohlenowyd, und

Wasserstoff nach Fischer~Tropsch werden

Kontalte benutzt, die sich durch eine anfer-
ordentlichs Empfindtichkeit gegen Sauerstofl,
auch in verdiinnter Form, auszeichpen, inndem
sie mit diesem lebhaft, gegebenenfalls unter
Erglithen, reagieren. Die Handhalung und
Aufbewahrung dieser Ilontakte erfordert da-
her besondere VorsichtsmaBrogeln und ist mit
groBén’ Schwierigkeiten verbunded.

Es ist bereits vorgeschlagen worden, die

. Koniakte vor, wahrend oder nach ihrer-Iber-

18

stellung mit fiissigen oder festen Stofben ins-
hasondere mit Fraktionen der bei der Synthese

selbst erzeugten Produkte, u.a. Paraffin, zu
trinken, wm auf diese Weise dem Sagerstoff
den Zatritt zom Kontakt zu verwehren. Die
gelriinkten Kontakte sollten nach dicscm Vor-
schlag dann in den Kontaktofen cingeftihrt,
awi Synthesetemperatur erhitzt wnd mit
Synthesegas beaufschlagt werden, wohel ©s
dem  Synthesegassirom Gberlassen werden
sollte, das Triinkungsmaterial vom Kontakt zu
enifernen, o

Pei der Durchffihrung dieses Verfahrens
wurde gefunden, dafi es mit ciner Reihe von
Wachteilen behaftet ist, dic scine Anwendbar-
keit in Frage stellon. Benutzr man nimlich
verhifiltnismiBig leichtsiedende Ole, welche

Verfahren zur Behandhmg von_ Kontakten der Kohlenwasserstoff

. synfhese aus Koh}g;noxyd und ‘Wasserstoff nach Fischer-Tropsch s
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unter Synthesebedingnngen vom (zasstrom in
tragbaren Zeiten entfernt werden kinnen, so
hat sich gezeigt, dab die Schutzwirkang der
Trinkung gegen Sauerstoff durchaus uo-
genfigend ist, denn auch hier ist das Lé&se-
vermpgen der TrinkungsGle fir Sauerstoff
groli genug, um beil Beriihrung des getrinkten
Kontakts mit der Luft ein Verderben des
Kontakts berbeizufithren, wobei die Gefabr
der Entziindung des Olfeuchten Kontakts grod
ist. Benutzt man hobersiedende Produkie, 2. B.
Taraffin, so ist ewar der Kontakt ¢twas besser
geschiitzt, aber die Verwendung  solcher
Kontakte fiic die Synthese macht insofern
Schwierigheiten, als die Entfernung des
Trinkungsmaterials bei Synthesetemperatur
mit Hilfe des Synthesegassiroms nur nach
weitgehender Aufspaltung des Paraffins ge-
lingt und die Anfangsaktivitit des Kontakts
durch die Wahl des Trinkungsmitiels ein fir
allemal festgelegt ist.

is wurde nun gefunden, dab sich ein wirk-
samer Schutz der Kontakie vor dem Angriff
von Sauerstoff eincrseits, eine glatte Durch-
fithrang der Synthese unter Vermeidung der
Zerstorung des Trinkungsmaterials anderer-
seits, dadurch erreichen 138¢, dal die Kontakie
unmittelbar nach ihrer Herstelluny 1ait einem
bei Synthesetemperatur nicht oder nur wenig
mit dem Synthesegas flicchtigen festen Parafiin
getrinkt werden und dieses nach dem Ein-
fillen des Kontakts in den Kontakiofen vor
Beginn der Synthese mit Hilfe leichter alg das
Paraffin sicdender Lsungsmittel aus dem
Kontakt entfernt wird.

Man erreicht anf diese Welse einen villig
sicheren Schutz der Kontakte vor dem Lafi-
sauerstoff, so dah diese oline Benutzung eines
Schutzgases gehandhabt - werden konien.
Durch dic Wah! des Extraktionsmiitels hat
man ¢s in der Hand, die Anfangsaktivitit des
Kontakts je nach den Erfordernissen einstellen
zu kénnen; soll der Kontake belspielsweise
mit hoher Gasbelastung angefahren werden, so
wird man ein verhiltnismifig schwer fliich-
iges Ldsungsmittel wihlen, wihrend i
Anfahrt mit geringen Gasmengen ein Jeichter
Aichtiges lenutzt wind.

Als Losungsmittel fiir das vom Kontakt zu

crtfernende Paraffin kommen aliphatische,
aromatische und cycloaliphatische Kohlen-

wasserstoffe oder Alkohole, wie Oktylalkohol
oder Cyclohexanol, Ketone, Ester, Amine, in
Frage. Besonders vortcithaft sind bei der
Synthese sefbst erhaliene Ole, wobei mun es
durch Wahl der Fliichtigkeit der Fraktion in
der Hand hat, die Reaktion zu Begiun mehr
oder weniger stark zu ddmplen.

Fs ist zwar bekannt, unter Synthese-
hedingungen michi fliichtiges Paraffin ent-

halinde Kontakte mit Hilfe von LBsungs- |

mitteln zu extrahieren; in diesém Fall handelte
es sich aber um gebrauchte Kontakte, in dencu
sich bei der Synthese das hochsiedende Paraffin
angesammelt hatte, withrend in vartiegendem
Fall frische Kontakte unmittelbar nach ihrer
Herstellung zwecks Erleichierung der Hand-
habung mit hochsivdendem Paraffin gebraucht
wurdes. .
Ausfihrungsbeispiel

Auf fibliche Weise hergestetlte frisch redu-
zierte Kontaktmasse von 2 bis 3 mm Kroung
wird unter peinlichem Ausschiuf von Laufi in
einen heizbaren Bebilter mit Bodensieh ein-
oetragen, in dem sich geschmolzenes um etwa
10%oder mehr fiber den Schmelzpunkl erhitztes
Paraffin  hefindet, dus beispielsweise aus
langere Zeit in Betrieh betindlichen Kontakien
mit Hilfc von LAsungsmitieln extrzhiert
worden ist, und einen Schmelzpunkt sherhalb
etwa yo© aufweist. Der Kontakt sinkt sogleich
unter und gibt dus eingeschlossene Gas ab.
Nachdem geniigend Kontakt eingeiragen ist,

¢ wird in sauerstofffreier Atmosphirve, z. B in

Kohlensiureatmosphire, das {iberstehende
fltiesige Paraffin abgelassen, Nun wird der ge-
trinkte Kontakt z. B. auf ein durch einen
Schacht mit Schutzgas laufendes Transport-
band vorsichtig abgelassen. Auf diesem Weg
fsithit die Musse ab, uad das Paraffin erstarrt,

Im ein Zusaminenbacken der Kormer zu ver-
hindern, wird die Masee aof dem Kithiweg
stindig leicht bewegt, Der gekiihlie Kontakt
kann nunmehr ohne Gefahr an die Luft ge-
bracht werden. Durch die Triunkung mit dem
hochschmelzenden Paraffin st das an sich
weiche Kontaktkorn so hart geworden, daB ein
Versand in S#cken moglich jst.

Der puraffinhaltige Kontakt wird nun ohne
besondere Vorsichtsmafnahmen, 4.h. ohne
Schutzgas, in den Synthesecfen eingetiillt. Dic
Laft wird aus «diesem mit Synthescgas aus-
peblasen und der Ofen, z. B. auf 150°, auf-
geheizt. Durch Aufspritzen oder Zufithren
in Dampfform ciner zwischen 160 his 260°
siedenden Fraktion der Syntheseprodukte wird
daz Paraffin sus dem Kontalt heransgeldst,
und der Sifeuchte Kontakt anschlieflend mit
steigenden Mengen Synthescgas bei steigender
Temperatur heanfschlagt.

Will man nach Teendeter [xtraktion dos
{*araffins schr rasch auf normale Temperatur
und Gasbeaufschlagung hinaufgehen, so wird
dic Extraktion, insbesondere der letzten
Paraffinanteile, mit cinem hiber, z. B. cher-
haily 280 bis 3007 siedenden {1 durchgefithrt,
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"Tropsch, bel dem die frisch reduzierten
Kontakte unmitteibar nach jhrer Her-
stellung mit Paraffin getrinkt werden, da-
durch gelennzeichnet, da zur Tranlung
¢in unter Synthesebedingungen nicht oder
nur wenig mit dem Synthesegas fiichtiges
Paraffin benutzt und dicses nach dem Ein-
fitllen des Kontakts in den Kontaktofen
vor Beginn der Synthesc mit Hilfe leichter

als das Paraffin siedender LOsungsmittel
entfernt wird.’

Zur Abgrenzung des Erfindungsgegenstands
com Stand der Technik sind im Erteilungs-
verfahren folgende Druckschriften in Betracht
gezogren worden:

Franzdsische FPatentschriften Nr. 802 536,

81z 883,

& 5484 10,52



