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On conuuit les grandes possibilités de modili-
cations de I'hydropénaiion de Texyde de carbone
dans le but de la préparation des hydrocarbures
et des composés oxygénés de zones d’éballition les
plus variées. Pour le traitement chimique ultérieur
on attache en général une importance particulitre
& la préparation de composés hydrocarburés mon
salurés alnsl que de composés oxygénds, Par suile
de leur prix élevé, les hydrecarbures parafimiques
son{ cn méme temps irés recherchés. En revanche
V'utilisation de plus en plus grande de moteurs
dans la vie courante donne une valeur particulizre
4 la préparation de carburants et par 13, dans le
cadepg de T'hydregénation de 'oxyde de carbone,
& l'chtention de produits du genrc cssence. Pour
lg préparation de ces hydrocarbures du type essence,
2 bas point d’¢buliition, on a proposé, danz le
cadre de la synthése Fischer Trapsch, de nambreux
procédés parmi lesquels par exemple il faut men-
tionner le recyclage des gaz. Da cdté des catalyseurs
on a aussi travaillé la question.

L'mvention concerne des ratalyseurs an fer ne
contenant pas ou ne contenant que de faibles
guantités de substances support et des activateurs,
comme I¢ cuivre, l'argent ou des métaux des groupes
5 a 7 de la classification périodique, catalysenrs

" utilisés pastr I'hydrogénation catalytique de Poxyde
de carbone & des tempéraiures de 170-300° et sous
des pressions allant jusqu’ia 100 atm aves un débit
de gaz de 100-750 lLizres de paz frais par litre de
cutalyseur et par heure. Elle Tepose sur la déeou-
verte que la surface interne des catalyseurs a nne
importance primordiale sur lear action, en parti-
culier an point de vne du caractére chimique et
de la zone d'é¢bulliion des produits primuires.
{On se reportera aux articles de Trumm «sur la
technique de I'hydregénation de Poxyde de car-
bone » dans « Erd8l und Kohles, tome 5, pages
10-17, en particulier la figure O et la colonne de
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giuche page 14, et dans « Brennstoff.-Chemie»
tome 33, peges 21-30, en partieulier page 27, colonne
de gauche, figure 9},

Le catalyseur au fer suivant 'invention sst carac-
térisé par le fait qu’il ne compaorte pas ou ne contient
que de faibles quaniités de substances support
et éventaellement des activateurs comme le cuivre,
Pargent ou les métaux des groupes 5 4 7 de la classi-
ficution périodique, qu'il 2 une temeur en oxydes
alcalins libres, exprimée en K,0, de 0,5-2 9, une
tenenr en Si0; de 0,5 & 5 9, et une teneur en fer
libre rapportée au fer total, de moins de 50 9,
de préférence 20-30 % ot unc surfece interne
de 110-180 mf, de préférence de 130-150 m?® par g
de fer dans le catalyseur réduit.

Dans 1a préparation du catalyseur, on 2 constaté
qu'il Atait particntidrement avantageux de précipiter
les solutions de sels de fer 4 un pH de 79, de préfé-
rence 7-8. ' '

‘La teneur ea Si0, du catalyseur est avantageuse-
ment réglée par imprégnation subséquente dirvecte,
& 'aide de silicate alcalin, de la masse de catalyse, .
complétement luvée aprés la précipitation.

La teneur du catalyseur en alcali est en général
réglée par le fait que la masse de catalysenr préei-
pité st d'abord lavée d'une manidre poussée.
Knsuite, on atteini la tenenr désirée en silice par im-
prégnation avec un silicate alcalin technigue qui
présente un rapport K,0 : 5i0, de 1 : 2,5, La silice
resle quunlitaiivement dans la masse de catalyseur
précipité et ne peut en ancune fagon dtre Aliminée
par des moyens chimigques dans le cadre de la
prépavation du catalyseur,

Le catalyseur est conformément aw but poursuivi,
gjusté & un rapport Ku0 : 5i0, compris entre 1 : 1
et 1 : 3. On obtient alors, au paint de' vue dela durée
de vie du catalysenr et d& som activité, des résultats
particulidretnent favorables. Pour obienir un rap-
port de 1 plug de 2,5, on neutralise, & I'aide d’acide
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pitrique dilué, svantagsusement en maintenant le
pH 2 6,58, 1a masee imprégnée avee di silicate de
potassinm, grice 4 quoi on élimine 4 nouveaun par
dissolution, une properton plus ou moins grande
d'alculi ct on modifie le rapport K0 : Si0, dans le
sens favorable, '

Si I'on veut avoir un rapport K0 : SiQ, de 1 ¢
moins de 1,5, on réalise de fzcan incomplite le
lavage de la masse do cutalyseur précipité, clest--
dire que {'or régle la teneur en aleali vestant a 1:2 97,
Par imprégnation directe subséquente avee du sili-
cate de potassium technique, on peut alors obtenir
des rapparts K,0 : 5i0, supérieurs & 1 ¢+ 2,5 par
exempled ] : 1,5 et méme 1 ;1.

La tencur désirée en fer Libre est obtenue en opé-
runt dans des conditions de réduction appropriées.
Les catalyseurs suivant ['invention sont soumis 4 Ia
réduction 2 I'aide d’hydrogéne nu de gaz contenant
de T'oxyde de carbone entre 175 et 3200 de préfi-
rence enire 200 el 2502 On a constaté alors qu'une
vitesse de gaz élevée par exemple de 1-2 m/see,
de préfarence 1,2-1,5 myjsec, mesurés dans les
conditions normales, était conforme au but pour-
suivi,

La formation d’une surface interue de Ia grandeur
indiquée est d'mne importance déelsive pour
Tactivité et Vaction préférentielle du catalyseur
dans le sens de la formation d’hydrocatbures du
type essence 4 bas point d’ébulliticn.

La mesure de la surface inlerne a liew cn tragant
une isotherme d’adsorption et en faisant évacua-
tion graphique d’aprés le procédé de Brunawer,
Emmet et Teller {Procédé BET.), Tappareillage
nécessaire comprend essentiellement ume burette
de mesure, dans laquelle est mesuré le volume du
gaz qui doit étre adsorbé {par exemple de T'azote
ou de T'argon), un manoméive grice auquel est
déterminde la pression du gaz ainsi quiun petit
balion dans lequel se trouve k subslanve & analyser,

Exemple, On précipitc une soluiion, conte-
rant 30 g de fer, 2,6 g de culvre ainsi que 5 g de
calelum, sous forme de leurs nitrates, en Ia versant
# chaud dans ugze solution bonillante de carbonate
de sodium, de telle sorte que le pli, aprés la préel-
pitation, soit de 8. La masse de catalyseur préeipild
est ensuite lavée jusqu'd co gu'elle ait une teneur
en wleali restant, calculée en KO et rapportée au
fer total, de 0,3 9, puis om Pimprégne avee me salu-
tion de silicate de potassium, qui contient 20 %,
de silicate de polassizin cf présente un rapport
K0 : 510, de 1 : 2,6, de telle sorte que le eatalyzeur
imprégné posséde une teneur totals en KO de
L2 %, et une teneur en 5i0, de 2,3, rapportées au
fer total.

T.a masse de catalyseur imprégné est séechée i

1050 jusqu'a une teneur en humidité de 5 %, lu
masse séchée est beovée el twnisée & une grosseur
de geaing de 2-4 mm. Ce catalyseur est soumis & Ja
réduction 4 une température de 2239 pendunt
soixante minutes avee un milange formé de 75 9,
duv H; et 25 % de Ny Il prézente ensuite une tenewr
en fer libre de 30 %. Cette masse de catalysenr
réduit est introduite dans un tnbe double de 4,5
de longueur et mise en servive sous une pression
de synthése de 25 atm, svee un débit de gaz de 500
volumes par volume de catalyseur et par henre,
cu utilisant du gaz 4 Peau et avec on rapport de
recvclage de 1 : B 4 une température de 2300,
on obtient ainsi un taux de transformmtion de
CO -+ H, de 69 % et avee un taux Jde méthane de 7.

Les produits Hguides donnemt &-la distillation
une proporlion de 18 % de produits passant am.
dessus de 320w

RESUNE

La présente invention a pour objet ¢

I» Un calalyscer au fer ne contenant pas, ou
ue contenant que de faibles quantieés de snbatances
sapport et éventuellement des activateurs comuns
1o cuivre, Fargent on des métaux des groupes 323 7
de la classification périodique, catalysewr utilizé
pour Thydeogémation cuizlytique de Toxyds de
carbone § des tempérutures de 170-3000 et sous des
pressions wlluot jusqe’d 100 atin, de préférencze 10-
40 atm et avec un débit de gax de 100750 litres de
gaz frais par litre de catalyseur et par heure pour
donner des produiz avec une teneur élevée en
hydrocarbures du [vpe essence, & bas point d’ébul-
lition, cutulysevr caractérizé par le fait quil pré.
sente une teneur en oxydes alealins libres de 0,5-2%
exprimée en K., une temeuwr en SiQ, de 0,5-5 2
¢t une teneur en for bbre de moins de 50 %, de
préférenee 20-30 %, et qu'il a une surface interns
de 110-180 mi® de préférence 130-150 m® par g de
fer.dans le catalyzeur réduit,

20 Tin proeédé pour Ja préparation de catalyseur
du type ei-dessus procédé caractérisé par lus points
suivants pris iselément ou en combinaison :

a. On précipite les solutions de sel de fer 2 vn
pH de 79, de prélérence 7-8.

b. La teneur en Si0, dans le catalyseur est réglée
par imprégnation directe 4 I'aide de silieate afeulin
de la masse de catalyseur futelement lavée aprés
la préetpitation.
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