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Verfehren zur Durchfihrung der Kohleno;ydh&#rierung“

‘ Bei der katalytischen Umsetzung von Eohlenoxyd und
Wasserstoff enthaltenden Gasgemischen epiqi#eu Junge Kon-
“takte éine eriiebliche Schidigung ihrer Aktivitlt, wenn die
Syntheae fiir kilrzere oder léngere Zeit unmerbroohen wird.
Nech dem Wiederanfahren der Syntheseﬁfen geigen Menge und .
Zusammensetzung der anfallenden Syntheaeprodukte htohst un-
erwiinechte Anderiungen. Es tritt nicht nur eine Verminderung
des Verflﬁaaigungsgrades ein, -sondern auch die Zusammen-
setzung der flussigen Syntheseprodukte verschiebt sich der~

art, dass der ‘Benzinanteil zu- und der Paraffinanteil ab-
nimmt . .

‘Wihrend der Syntheee stellt sich am Katalyaator

ein Wirmegleichgewicht ein und die entstehende Resktionswhr-.
. me wird einerseite an das Kiihlmedium und andererseits an -

die durchstromenden Gase abgegeben. Dieses Gleichgewicht
ist.jedoch ausserordentlich labil. Schon geringe Andexungen
der Synthesebedingungen bringen wesentliche Stirungen des
herrschenden Wirmegleichgewichtes mit sich. Bel einer Synthe-
se-Unterbrechung kommen Kohlenoxyd und Waeeeratoff noch wei-
ter zur Umgetzung, ohne dass strtmende Gase zur WHrmeabfuhyp
‘beitragen. Eine Uberhitgung des Kontsktes und eine entspre-

chende Schbdigung seiner Wirkeamkeit treten als Folgaerschel-
nung auf. .

Eg’wurde nun gefunden, dass man diese -durch Synthe-
se-Unterbrechung bei jungen, d.h. bis zu ctwa 2 Monaten in
Betrieb befindlichen Kohlenoxydhydrierkontakten eintretenden
Schadigungen vermeiden kann, wenn nach Unterbrechung der Syn-
theso grosse Mengen von Stiokstoff oder amderen, #hnlioch wir-
kendnn Inertgasen durch den Kontaktofen geleitet werden.

Man hat bei Synthese-Stillsténden bereits Stickstoff
- und #hnliche Gase yiber die verwendeten Ketelysatoren gelei-
tet, um die zurlickgsbliebenen Synthesegase zu verdringen und
Explosionsgefahren zu vermeiden. Hlerbel kamen jedoch nur ge~
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ringe Gasmengen zur Anwendung, welche eine oberfluohliche
Entfernung der. im Syntheeeofen vorhandenen Gage bewirkten.
Auf das w61terarbeiten des Kontektes mit den nicht unmittel-
. bar verdrﬁngbaren in den Kontaktporen adsorbierten Gasresten
konnte man hiermit keinen Einfluss gewinnen.

Bel der neuen Arbeitsweiee werden demgegenuber aus~
serordentlich grosse Stickstoff- oder Inertgasmengen durch
den ‘Kontaktofen geleitet, damit ein auereichendéa'Wﬁrmegef&l-'
le an ‘dem-mit nicht entfernbaren Gasresten nooh weiterarbei-
tenden Kontakt aufrecht erhalten bleibt. Gleiohzeitig fin-
det hierbei durch Diffusion eine Gaa—VerdrEngung bis in die
_letzten Poren des Kontektes statt. Auf diese Weise werden
die letzten Synthesegas-Spuren entfernt. Dies ist vonAbe-
sondearer Wiohtigkeit, weil erhebliche Kontaktsohﬁdigungen
auftreten kdnnen, wenn nach Vérbrbuch des gesamten Wasger-
gstoffes nur Kohlenoxyareate zuruckbleiben, die insbesonde-
re mit den aktiven Kontaktstellen in unerwﬁnsohter Weise re- -
agieren. - C Y

Dag Verfahren iat vor allen Dingen fir die Kreis-

1aufaynthese wiochtig, da hier die vom strimenden Gasmedium

'abzufﬂhrenden Wiérmemengen besonders gross sind, Es kann so~

" wohl bei der Normal- als such bei der Uberdruckeynthese An-

IWendung finden. Ale Inertgase konnen susser.Stioketoff auch
Synthese—Reetgase benutint wordan, ’

Weitere Einzelheiten sind dem naghfolgenden Ausfilh-
rungsbeispiel zu ‘entnehmen.

Ausfihrungsbeigpiel

" Ein Kontaktofen von 10 obm Rauminhalt war mit 2 700
kg eines aus 100 Teileén Kobaltmetall, 8 Tellen Magnesjum-
oxyd, 5 Teilen Thoriumoxyd und 200 Teilen Kieselgur bestehen-
den Kontaktes gefitllt. Bei einem Synthescdruck von 7 atil wur-
den im Rahmen einexr Kreislaufsynthesc durch diesen Ofen stiind-
lich 1 000 ‘nobm Frischgas und 3 000 ncbm RUoklaufgas gelei-
tet. Der verwendete Kontekt besass eine effektive Reumfill-
-lung von-950 Litem, sodass rund- 9 000 Liter des Ofenraumes
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in feinporiger !'oz*m den Synthesegasen zux Verfugung standen.
Die Zirkulierendeh Gase Hatten folgende Zuaammenaetzung (Vol. %)

002 B+ ¢ _Hé ‘ CH4 Né C H
Frischgas : § -.38 48 0,4 7,6 -
Riicklaufgas - ‘15 . 43,5 19,5 2,5 19 0,5
Ofeneintritts- 12,7 42,2 = 26,7 2,0 16,2 0,2

gas

Die unter diesen Bedingungen entgtehenden fliissigen
Syntheseprodukte bestanden zu 30 % aug biz 200°051edenq¢n
Kohlenwasseratoffen, zwischen 200 -~ 3gp°c siedeten 25 4
(Dieeeltlc) und Uber 320°C siedende Paraffine erfhielt man
45 %. Wurde die Syntheee'unterbrobhcn, 80 srgab sich nach
dem Wiederanfehren eine um 10 - 5 % verminderte Ausbeute an
flussigen Produkten. Sie wiesen folgende Zueammensetzung
auf: bis 200°C siedeten 45 %. zwischen 200 - 320° gingen
25 % ber, whhrend tber 320° nur 30 # siedeten, Die Ausbeu~
te an Paraffin war 8lso zugunsten des Bonzinanteils wesent-

.1lich zurilickgegangen. susserdem zeigte sich der Nachteil, dass

der Paraffingatsch schwarz gefirbt wer.

Wurde der Synthescofen nach denm Abschalten sofort
ohne Caterbrechuhg der Gasbeschickung mit mindestens 4 000
ncbn N2 Uber die Dauer dee Stillstandes beaufaoﬁlagt, so tra-
ten dlese Nachtelile nicht ein. Man erhiclt nach der Wieder-

-inbetriebnahme die gleiche Ausbeute und Syntheseprodukt-Zu-

ssmmensetzung wie vor dem Abschalten des Ofens.

Patentanspriiche

1.) Verfahren zur Durchfilhrung der katalytischen
Kohlenoxydhydrierung, d aduroch gekennzedich-
n et , dass die Kontakte bei Betriebaetillet&ndén unmittel-
bar nach Unterbrechung der Synthescgas-Zufuhr mit grossen
Mengen von Stickstoff oder #hnliohen Inertgasen beaufsechlagt:
worden. - '

2.) Ausfithrung des Verfehrens nach Anapruch 1, 4 8 -
duroh gekennzeichnet, dase als Inertges
Restgase der Synthese Verwendung finden.
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