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"~ Verfahren zur Herstellung von Kobali-Magnesium-

s ————

Der Zeitraum vom & Mai 1943 bis ginsdz]ieﬁlich . Mai 1050 wird auf die Patentdaner nicht angerechnel )

{Ges. v. 15.7.51)

Patenterteifung bekanntgemacht am 18 Jenuar 1945

Fir die Synthese von- Benzinkohlemwasser-

stoffor ams Kohlenoxyden und Wasserstoff

Taben sich Katalysatoren, dieauBer Kobalteinen

Gehalt an Magnesinn anfweisen und gegebenen-

5 falls durch Thorinm oder andere Zusitze ak- :

tiviert ' sind, .als besonders wirksain erwiesen.
Sie zeichnen sich durch eine hohe Lebensdaucy
ans ind lassen sich ohpe Nachlassen der kata-
Iytischen Wirknng iiber eine lange Zeitperiode

.10 benutzen, ohne daB etwa eine Steigerung der
Temperatur oder eine Regenerierung des Kata- |

Iysaters notwendig wird.

Werden filr - die Herstellnng von Kobalt- .

Magnestum-Katalysatoren beispiclsweise Lisnm-
gen der Nitrate oder Chloride der beiden Metalle,
die diese in dem Verhiltnis anfweisen wie der
herzusicllende Katalysator, mit Alkalicarbonaten

susgefillt, so bendtigt die Ausfillong des ge--

AUSGEGEBEN AM

2120

H Katalysatoren \\
fiir die Umsetzung von Kohlenoxyd “Wasserstoff-Gemischen . -
' Palentiert im Deutsdhen Reidy vom 28 Scp’c‘ber_@?‘ an - :

15..

samten Mugnesiums eine verhdltnismibig langc -

‘Zoit: Durch das lingere Verweilen des aus-

gefillten Kobalts in der Faflngslosung treten
Alterongserscheinungen auf, die die Oberflichen-
ansbildung dieses Hanptanteils des herzustellen-

den Katalysators nngiinstig beeinflussen. Kirzt
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1marn jedech zwecks Vermeidung dieses Nachteils | gungen errcichi, Bisher war dagegen einzig in

die Fallungsdaner ab, su eathalt der ansgefillte |

Katalysator nicht dic zur Ausidsung der vollen |
. reinep Kobaltkontakten, in der die crfindungs-

Wirksamleit des Kobalts henditigte Menge
Magnesium.

Es wurde nun erkannt, daB hervorragend
brauchbare Kobalt-Magnesium- Katalysatorener-
halten werden, wenu unter Verwendung von
L#sungen der Nitrate oder Chloride von Eobalt
und Magnesium eine Magnesfumldsung ver-
wandt wird, die einen gré8eren Gelalt an Ma-
gnesium anfweist, als dem gewinschten Verhilt-
nis von Magnesime zu Kobalt in dem herzu-
stellenden Katalysator entspricht, wobel [ir
die Fallung des Magnesiums eine so kurze Zeit-
daver angewandt wird, daf cine Menge vom
mindestens 10 %, dos gefillten Magnesinms in der
Lésung verbleibi, -

Durch die erfindungsgemibe Arbeltsweise

gelingt die Fallung vines Katalysators ans einer ¢
i Mg {NQj), enthielt und somit 16 Teile MgO auf

gemeinsamen Losung der Chloride oder Nitrate
des Kobalts nnd Magnesinms, die der genaomten
Fordernng entsprichl, in ciner so kurzen Zeit,
dal eine schidliche Verindemng des aus-
gefullenen Kobaltcarbonzis nicht eintritl. Das
erfindimasgemiBe Verfalren kann auch in der
Weizse durchgefiihrl werden, daB Magnesium
zundchst fiir sich aus einer Losung apsge-
fill wird, die das Mugnesium in  einer
gréferen Menge aly der unter Verwendung
dieser Lsung herzustellende Kontakt aunfweisen
soll. Die Menge des Magnesiums wird hierbei
zweckmiillig so bemesszen, dab fir dle Fillung
ans siedender Lisung eine Zeit von ctwaz
1 bis 5 Minuten belassen wird. Hierauf wird die
fiir den Katalysator henttigte Kobalimeage in
der gleichen Lisung anf das bereits ausgefilite
Magnesium anfgefillt. Dor Nicderschlag wird
yamittelbar nach der Ausscheidung wnd nach
Fngabe des Trdgcrmaterials abfiliriert.

Durch Abstimmung des Magnesinmiiber-
gchneses kann die Wirksambkeit des herzustellen-
den Katalysators genau cingeregelt werden.
Beispielsweise kann ein Uberschull von 23 bis
597, Magnesium in der Fillungslésung verwandt
werden, Jedoch gentiat schon ein UberschuB von
rond 1o Y%, Sowohi bei dor gemeinsamen wie bei
der anfemanderfolgenden Ausfillung des Ma-
anesiums und Kobalts, bei der jedach immer aul
gine moglichst kurze Verweilzeif des Kobalt-
niederschlages in der Lésung zu achten ist,
werden ausgezeichnet Drauchbare Keobalt-Ma-
gnesivm-RKatalysatoren erhaiten.

Durch die erfindungsgemifle Arbeifsweise
wird ein wesenilicher fechuischer Fortschritf
erzielt. Unter Awwendung der nnter ihrer
Benutzung hergestellten Kontakte gelingt es,
die mit reinen Kobalikontakten erhaltenen Aus-
benten tm rond 1300, zu steigen. Diess
Wirkung wird einzig unter Ansfillung des Ma-
gnesfums mnter den vorgeschrichenen Bedin-

einerVersuchsreihe zurErmittlung der aktivitits-
sleigemnden Wirkung verschiedener Zusiilze zu

gemille Varschrift keine Beachtung gefunden
hatte, fostgestellt werden, daBl durch einen
Fusatz von Magnesinm eine Ansheutesteigerung
von rund 50, erbalten wird. Die erfindungs-
gomil erhaltenen Kontakte zeichnen sich darch
eine hohe lebensdauer ans und lassen sich chne
Nachlassen der kalalytischen Wirkung iiher
eine lange Zeitperiode henutzen, ohne dall etwa

" eine Steigerung der Temperatur oder cine

Regeneriertng des Kontakies nitiy wird.
Pag erfindungsguniBe Verfahren wird durch
die nachfolgenden Beispiele erliuteri.

Beispiel 1

Eine Lésung, dic irn Liter 24,97 g Co in Form
des Nitrats und 3,97 g MgO in Form von 14,73 §

100 Teile Co aufwies, wurde in der Siedehitze
mit etwa I0%,iger Natriumcarbonatldeung ge-
Eillt, wozu insgesamt ¥ bis 2 Minuten gebraucht
wurden, IHerauf wurde dic benttigte Menge an
Trigermaterial eingebracht und unmittelbar
abfiliriert. Fs wurde ein Niederschlag crhalten,
der nehen dem gesamten Co 2,423 MgQ, d. h,
.75 Teile MgQ auf 100 Teile Co, enthielt.
Beispiel 2

Ans 2} Magnesiumnifratlgsung, die irn Liter
5308 Mg {(NOQge ¢ h. msgesamt 1508 MgO
enthiclt, wurde durch Fintragen in 3o 1 siedender
etwa 109 jger Sodaldsung im Laufc von etwa
1 his 2 Minuten der grifcre Teil des MgO
Tarm des Carbonats ausgefilit. Nach dieser Zeit

" wurden in dJic am Sieden erhaltene Ldsung im

Laufe von etwa 1 bis 2 Minuten 10l Koball-
nitratlisung pegeben, die insgesamt 1 kg Kobalt
enthielt, Hierauf wurde das bendtigte Triger-
material hingugesctzt uad unmittetbar heiB
fltriert. Der Niederschlag enthielt auf 100 Teile

i Robalt 17,9 Teila Magnesiumoxyd. Von der in

der verwandten Magpesiumuitraildsung ent-
haltenen Menge MgO waren somit etwa 8o
in den crhaltenen Niederschlag ithergegangen.

Beispiel 3

Als Vergleichskontakt diente der in der Brenn-
stoff-Chemie, Bd. 13, S5.65, Tafel,, XNr 3,
erwihnte Kontakt. Uher die Herstellung 1Bt
gich aus der gleichen Abhandlung entnehmen,

.dafl er kalt gefillt und hierauf aufgekocht wurde.

Der nach dem erfindungsgemiBen Verfahren
hergesicllie Kontakt wurde dagegen mit emem
Uberschul von 13 %/, MgO iiber das Im Kontakt
vorgesehene MgO hinaus heill gefillt. Die
Zusammmcensetzung beider Kontakte nach ihrer
Fertigstellung war 100 Ca, 20Mg O, 100 Kieselgur.
Beide Kontakte wurden bei 2507 mit H, reduziert
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und bei 185° mit Synthesegas {CO: T, = 1:2}
in Betricb genommen. Die Gasheaufschlagung
betray 41 Synthesegas/4g Co. Es wurden
folgende Ergebnisse im Verlanf einer Priifzeit
von rund 4 Wochen ohne Andernng von Tem-
peratur und Gasheaufschlagung evzielt:

1. Kontalkt Drennstoff-Chemie, Band 131 Aus-
beute / cbm Idealgas = 48 g Benzin, 59¢ 4y,
107 g flissige Produkic;

2. Kontakt nach der Erfindung: Ausbeute /
cbm Idealgas = 65g Benzin, 66g Ol 1318
fiissige Produkte.

PATRNTANSFRUGH:

Verfahven zur Herstellung von Kobalt-
Magncsinm-Katalysatoren fiir die Umsefzung
von Kohlenoxyd- Wasserstoff- Gemischen
durch gemeimsume oder anfeinanderfolgende

Féllung des Magnesiwms und Kobalts aus
der Lésung ihrer Nitrate oder Chloride,
gekennzeichnet durch die Anwendang einer
Magnesiumlosung, die einen gréBeren Gehalt
an Mugnesium aufweist, als dem gewiinschten
Verhiltnie von Magnesinm zu Kobalt in dem
herzustellenden Katalysator entspricht, wo-
bai fir die Fillung des Magnesiums cine so

Jmrze Zeildauer angewandt wird, daB eine-

Menge von mindesiens 10°, des gefillien
Magnesiums in der Lisung verbleibt.

Zur Abgrenzung des Rrfindungsgegenstands
vora Stand. der Technilkt sind im Ertejlungs-
verfahren folgende Druckschriften fn Betracht
gezogen worden:

a0

G

20

Brennstoff-Chemie, Bd. 12 (ro32) S.226,Bd.13, 35

(xy33), .02, b5.

] & 5040 5,53




