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Pour permettre 4 un catalyseur de contacl
A DLase de fer de tmvailler dans les conditions
optima, il est parbeuliérement important que
les lencurs relatives en fer méiallique Fe, en
oxyde ferreux FeQ et un oxyde ferrique Fe:Qs
soient mises en concordunce avee précision. Il
a &l constaté quion obtient des eatalyscurs au
fer travaillant particuliérement bicn 4 la pression
normale, ¢est-d-dire des catalyseurs de conlack
A base dc fer a Paide desquels hydrogénation de
Poxyde de carbone peul élre effcclude auy envi-

‘rons de la pression atmosphérique, si, en plus

des matiéres support habitvelles et des act-
vateurs, mne teneur d'environ 25 4 359/ de fer
métallique, de 504 81%, doxyde ferreux ot de
23 a4 4% d’oxyde ferrique est présente,
Pendanl la fabrication, i1y a lien de déterminer
avee précision par des examens appropriés dans

+ le catalyseur de contact réduit, la teneur en Fe,

FeQ et Fe20%. Un catalyseur de contact & base
de fer donrant dexcellents résnltats 4 In pression
atmosphérique ordipnire pour 100 parties de
fer, contenant, de 504 200 parties de Kieselguhr
comme supporl, doit-aveir une leneur d'appro-
¥imativement 254 35%, dc Fe. Dés que la teneur
en fer libre est sensiblement supériewre ou

“inférienre A eces valeurs, Vétendue de la frans-

formation de synthése diminue nolablement. En
dehors dy fer métallique ln teneur en oxyde for-

-reux et en oxyde ferrique doit se situer dans les

limites indiquées plus haut respectivement de
304 619, do FeO ot de 25 4 4% de FesOs,
Le mode adopté pour la réduction a une trés
grande influence sur les propriétés de synthése
des catafyseurs de contuct A hase de for suivant
Pinvention. On sait que duns Ie cas de eatalyscurs
de eontact & lase de for Ie raitement préalable
a Paide de gaz rédwateurs, clest-d-dire ce qu'en
appelle la « formation », a une influence décisive
sur le eomportement ullérievr de Phydrogé-
2 -~ h1096

nation de l'oxyde de carbone cifecluée sous pres-
sion nermale ou sous pression élevée, On pemt
entreprendre la réduction, par exemple, avee de
Ihydrogéne, de Yoxyde de carbone ou d’autres
gaz ou mélanges gazeux réducteurs. Alors que des
catalyseurs au eohalt, aussi bien pour la synthise
4 pression normale que pour celle 4 pression
moyenne, peuvent tire rédnits en pratique dans
les mémes conditions, les propriétés de synihége
des calalyseurs & Dase de fer dépendent considé-
rablemenl des conditions dans lesquelles s’effec-
tue la réduction de Ja massc de conlact,

- Duns les catalyseurs de contact au fer suivant
Pinvention il faut procéder a la réduclion 3 des
températures situées entre 200 ot 240° C.
Pendant la réduction iI faut travailier avec des
vitesses d’écoulement des gaz réducteurs, qui,
calculées & froid atteignent approximativement de

.. 1,83 1,5 mfscc. La durée de’la réduction pré-

sente également une importance considérable.

En utilisant les vitesses dc gaz qu’on vient d*indi--

quer cetie durée doit s'élever an voisinage de
304 60 minutes, :

I est particulitrement avantageux d’impré-
gner les nouveaux eatalyseurs de contact a hase
de {cr avec des alcalis, en particulier avec de Phy-

droxyde de potassiiun ou du silicate de potassium,.

avec une quantile quf, calenlée en K=0 doit &ire

. comprise entre 0,53 3%, de K20 af da arétérence

entre 1 el 39, deXK:=0, De cette facon, on aceroit
le pouveir actif de la subslance de contact, on
diminus la Formation de méthane ot on augments
essenliellement Ja formation de paraffine. Les
imprégnations supérieures 4 59 de K:0 don-
neni généralement lieu & une trop forte forma-
tion de parafline qni nécessiterail une extrac-
tion presque quotidienne des calalysenrs de
conlact. Les tencurs en K20 indiguées se rap-
porlent chague fois & la tencur lotale en for Fe
du catalyseur de contacl,
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Llactivile des catalyscurs de contact & hase de
for composés et réduils suivant I'inveniion esi
la meilleure qu’on ait Pu atteindre an cours de
nombreuses expériences sur Iinfluence des djffa-
rentes méthodes de réduction. Au cours d’one
hydrogénation de Poxyde de carbone exécutée
enire 218 et 220° Cavee une charge dans laguel-
le pour une partic cn volume de catalyseur e
contzct an a fait passer 100 parties en volume
de gaz d*échappement, los catalyseurs de contact
au fer de cc genre ont franformé 704 759, du
mélange gazeux introduit. Comme gaz de syn-
fthese, on a utilisé du gaz a ean. Aftendu que
le catalysenr de contact au fer ne trajtajt pas ce
gaz A ’eau selon 1a théorie, c'est-3-dire dans In
composition présentée, mais que, par suvite de
réactions secondaires, surtaut par suite @’une
conversion qui entre en feu il consommait davan-
tage d’hydrogene que ce qui correspondait &
Péquation de In synthése Pure, la conversion de
704 75%, indiguée plus haut représente prati-
quement un traitement complet, cest-d-dire de
97 & 909, de l'exyde de carhone présent dans
te gaz de synthase.

La durée de vie du-catalysenr de conlact 4 base
de Ter suivanl Pinvention pst extraordinairement
tlevie, Daprés des expériences effectuées jus-
qu'ici elle s°éléve au minimum 4 54 6,000 heures

“¢le marche.

Comme supports on peut wiiliser dn Kiesel-
guhr, de loxyde d’aluminium, de Poxyde de
nagnesium et des substanees analogues. Parmj
les activateurs a Ppropriés se trouvent par exem ple
le Cu, Ca0, Zn0 et autres roniposeés métalliques
semblables.

Exemple 1. — On prépare, & parlir d’nne
solution correspondante de nitrate, par précipi-
tation avec une solution de carbonate de sodium,
4 une concentration en fon hxdrogtne pH 9,2,
en ajoutant dy Kieselguhr, un catalyseur de
coufact contenant pour 100 parfies de Hiesel-
guhr, 100 parties de Fe, 5 parties de Cn el (e
10 de CsO. Aprés un lavage subséquent des
résidus alealins on imprégne Ia masse de contaet
de faibles quantités de KOH et on Ia sdche &
120 C. _

Lorsqu’on dirige de Fhydrogéne sur ce cata-
I¥senr de contact, d I température de 2250 Cet
i Ia vitesse lMnéaire de 1,35 m{see, durant 40
minutes, la teneur en for Fe libre s’siéve 3
environ 3{t%,, ]

Au cours de In svniliése, sur ce catalyseur de
contact on fudt passer 100 [urtics en volume de
g2z 4 'eant pour unpe partie en volame de cala-
lvseur de eontael, la fewmpérdlure de svilhese
s'elégve § 2307 ¢ La conversion de €O 4 (I=
alteinl 65 3 689, co qui denne un rapport de
tmitement q'une martie en volume d'oxvde dp

_—

carbone pour 0,85 parlie envolume d*hydrogéne,
La conversion de CO est supiricure & 94 9.

Lorsgu'on véduit in catalyvseur de contact &
300° C au liew de 225¢ C, on obtient stulement
une conversion d’environ 159 de CO + Hs
au cours de la synthese.

Lorsqu’on réduit Te contact avee une Yitesse
de 45 emf see sculement au licn de 1,35 mfsec
on n’atteint alors an cours de In ssmithése quiime
conversion d'environ 509, de CO + =

Ezempl 2. — On prépare, & partir de solutions
correspendantes de nitrate, par précipitation 4
Iaide d'une solution de carbonate de sodinm, i
la eoncentration d'iens hydrogéne pH ~— 7,3 cn
ajoutant du Kieselguhr un contact 3 hase de fer
conicnant pour 50 parties de Kicselgubr 108
parties de Fe, 5 parties de Cn et 3 parlies de

- €a0. La irasse précipitée est compléiement

lavée puis imprégnée avee 1 % de K0 sous
forme de silicate de potassium (calculée sur ia
leneor en Fe), Enfin, on séched 115 C.

Lorsque, au cours de Ia réduction on fait passer
sur ce contact de Phydrogene 4 220v G 3 la vites.
se lintaire de 1,4 m/sce pendant une dorse de
40 minutes, la teneur en fer libre s’8ldve 3
4 33%.

Lorsqu’on utilise, & 220° avee dn faz a I'ean
pour Ia synthése, ie catalvseur de conlact en
Faisant passer sur une partie en volume de matidre
de conlact 100 puarties en volume de 847, on
oblient une conversion de 6354 70 Y (CO +He.
Le rapport de traitement s'éleve 0,6 ¢t donne
une conversion de CO de plus-de 959,

Lursque, lors de la réduction on réduit Ia
vitesse du gaz de 1,4 nifsee 4 40 cmfsec, Ia
conversion i la synthése tombe & 50-55 9
€O+ He

Siontravaillea 300° Cau leu de 225 pendant
la rédnetion, la conversion de Ia svnihése finale
fombed 535%, de CO+ M-, |

- Lorsqu'on réduit g fempérature de- 325 3
180° C, pendant la réduction on n'obtient 4 la’
synthése qu'une comversion d’environ 43 %, de
CO + [f

RESUME.

La présente invention a pour objet un eufa-
Ivseur & bose de fer pour effectner nne hydro-
génation de I'oxyde de carbone & unc pression
voisine de In pression atmosphérique, caracté-
risé par Ie fait qu’a ¢6lé des matidres suppart £l
activalenrs habiluels il comporle une leneur
Teaviron 25 4 35 %, de for métnllique, de 50
i 61 %laxyde ferreus o] de 254 1 % Coxyde
lerrique,

Lu présente tnvention & émalemoent pour ohist
un procédé pour Dréparation de calalyseurs



—F [1.010.458]

de contact & base de fer subvanl le pararaphe
ci-degsus, présentant les enrnellrisliques  sui-
vantes considérées isolément ou en combinaison :
« On procéde i la réduction a des tempéra-
Lures inférieures 4 300° G, de préférence entre
200 et 246° C, 1a vitesse de circulation des gaz
réducteurs élant comprise entre 1,3 et 1,4
mfsee, la dorfe de la réduction étanl de 30 g
. 6 minutes; -

b. On imprégne la subslance de eontact avee
0,5-3%,, de préférence 4 1-3 Y dQ'aleall, caleulfs
en K0 et sur Vensembie de la teneur en fer des
catalyseurs de contact, )
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