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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia katalizatora niklowego osadzonego na nosni-
ku w postaci sepiolitu.

Opis patentowy brytyjski nr 899,652 omawia
katalizator wytworzony przez osadzenie niklu me-
talicznego lub zwigzku niklu na no$niku, zasadni-
czo w postaci sepiolitu oraz jego zastosowanie do
uwodorniania zwigzkOéw organicznych. Zastosowa-
nie sepiolitu jako noénika jest bardzo korzystne,
poniewaz nie powoduje on reakcji ubocznych ta-
kich jak rozszczepianie i polimeryzacja, chociaz
ostatnio stwierdzono, ze nie jest on calkowicie
nieaktywny. Wskazuje na to na przykiad fakt, ze
sepiolit w umiarkowanej nawet temperaturze po-
woduje izomeryzacje olefin.

Sposéb wedlug wynalazku ma na celu zmniej-
szenie aktywnoS$ci sepiolitu i w tym celu na no$-
nik w postaci sepiolitu wprowadza sie roztwoér
wodny wodorotlenku, soli nieorganicznej lub or-
ganicznej metalu alkalicznego lub metalu ziem
alkalicznych w iloSci stanowigcej co najmniej 0,1%
ciezaru uzytego sepiolitu w przeliczeniu na kation
metalu, a nastepnie suszy sie i prazy i na tak
przygotowany no$nik wprowadza nikiel przez na-
sycanie roztworem soli niklu, nastepnie suszy
i redukuje. Seplolit, zwany takze pianka morska,
znajduje sie w przyrodzie jako glinka, ale mozna
go réwniez otrzymaé syntetycznie. Jego wzér che-
miczny — HMg,Si;,03/OH/,, - 6H,0.

Metal alkaliczny lub metal ziem alkalicznych
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wprowadza sie w ilo§ci od 0,1 do 5% wagowych,
a najlepiej 0,5%. Jednak sepiolit znajdujacy sie
w sprzedazy moze juz zawieraé do 1% wagowego
metali alkalicznych, wskutek czego calkowita za-
wartos¢ metali alkalicznych i ziem alkalicznych
moze przewyziszaé wymieniong granice i moze
wynosi¢ co najmniej 1,1%, ogélnie od 1,1 do 6%
wagowych.

Katalizator wedlug wynalazku zawiera zazwyczaj
od 1 do 50% niklu metalicznego liczonego w sto-
sunku do ciezaru calego katalizatora, a w szcze-
g6lnosci od 5 do 25%.

Do nasycania sepiolitu korzystnije jest stosowaé
zwigzek metalu alkalicznego lub ziem alkalicz-
nych, ktéry podczas prazenia ulega dysocjacji bez
pozostawienia na sepiolicie innych pierwiastkéw.
Najodpowiedniejszymi do tego -celu zwigzkami sg:
wodorotlenki, weglany, kwaéne weglany i sole
kwaséw organicznych, a w szczegblno$ci kwas6w
karboksylowych, takie jak mréwczany, octany
i szczawiany. Przed dodaniem zwigzku metalu al-
kalicznego lub metalu ziem alkalicznych mozna
w razie potrzeby wyprazyé sepiolit w celu usu-
niecia z niego wilgoci lub lotnych cial.

Nikiel wprowadza sie na sepiolit w postaci soli
niklu. W tym celu nasyca sie sepiolit roztworem
wodnym soli na przyklad azotanu niklawego i su-
szy go, a nastepnie prazy. Przy prazeniu sepiolitu
azotan niklawy przechodzi w tlenek niklu, co w
pewnych wypadkach moze dawaé katalizator o od-
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powiedniej aktywno§ci. W sposobie wedlug wyna-
lazku aktywny katalizator powinien zawieraé
gléwnie nikiel metaliczny. Redukcje tlenku niklu
na nikiel metaliczny mozna osiggnaé przez ogrze-
wanie do temperatury od 150 do 600°C w stru-
mieniu wodoru lub gazu zawierajacego wodoér.

W celu otrzymania aktywnego katalizatora za-
wierajacego nikiel metaliczny stosuje sie¢ zwigzek
niklu w postaci mréwczanu niklawego, ktéry mie-
le sie wraz z sepiolitem lub rozpuszcza w amonia-
ku i nasyca tym roztworem sepiolit. Zaleta uzy-
cia mréwezanu niklawego polega na tym, Ze re-
dukuje sie on bezposrednio na nikiel metaliczny
w atmosferze nieutleniajgcej, jak na przykiad, w
strumieniu gazu obojetnego o temperaturze powy-
Zej 150°C. Goérng granica tej temperatury jest
300°C, ale w przypadku katalizatoréw wytlacza-
nych moze okazaé sie konieczne stosowanie wyz-
szej temperatury dqchodzacej do 600°C.

Katalizator moze mieé postaé ziaren, kuleczek
lub wyprasek wytwarzanych w miare mozliwoSci
fieszcze przed dodaniem do katalizatora zwiazku
metalu alkalicznego lub metalu ziem alkalicznych
i zwigzku niklu.

Wynalazek zilustrowany jest w ponizszym przy-
kladzie.

Przyklad. Granulowany handlowy sepiolit
przesiewa sie przez sito 1/,—8 (wedlug Tylera)
i prazy w temperaturze 550°C przez 2 godz, a po
ochlodzeniu moczy przez 72 godz w 0,3 n roztwo-
rze wodnym kwasnego weglanu sodowego. Nastep-
nie granulki przemywa sie wodg i suszy w temp.
110°C, a w koficu jeszcze raz praiy przez 2 godz
w temp. 550°C.

Tak otrzymany sepiolit, poddany byl prébom na
aktywno$é katalityczng. Pr6ba polegala na zbada-
niu aktywno$ci izomeryzacyjnej olefin za pomoca
4-metylopentenu-1 jako materialu wyjSciowego.
Pré6ba ta daje pomiar aktywnoSci sepiolitu w wy-
wolywaniu reakcji ubocznych. Przeprowadzono
dwie préby w réinych warunkach. Wyniki podane
w tablicy 1 wykazujg, Ze sepiolit przerobiony w
spos6b wyzej podany jest znacznie mniej aktywny
niz sepiolit §wiezy.

Sepiolit potraktowany roztworem wodnym
NaHCO; nasyca sie roztworem mréwczanu nikla-
wego w amoniaku przez 2 godz. Nastepnie suszy
sie w temp. 110°C przez 12 godz i poddaje akty-
wowaniu przez ogrzewanie w wodorze w tempe-
raturze 150—600°C,

Katalizator niklowy na $wiezym sepiolicie byl
wytworzony w taki sam spos6b. Zawarto§¢ niklu
w obu tych katalizatorach wynosita 10% ich wagi.

Nikiel na podlozu $wiezego sepiolitu i sepiolitu
potraktowanego roziworem wodnym zwigzku sodu
byl badany na aktywn §6 przez potraktow,a,me
wodorem surowa] Behzy y iymaneJ przez kra-
k!ng parowy“w ‘Wwartinkach nastepujacych:

i 1
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100°C
14 kG/cm?

temperatura

ci$nienie

przeplyw surowca

(w stosunku do katalizatora)
przeplyw wodoru

2,0 obj./obj./godz

(w stosunku do surowca) 98 m3/ms3
Tablica 1l
Warunki préby
Temperatura °C 400 190
Przeplyw substratu
(w stosunku do kata-
lizatora) 1,0 2,0
obj./obj./godz
Katalizator 3 |35 3 |59
B |85 B |B=
2 | 84+ & |24
Skiad produktu
nieprzereagowany
surowiec Y% wagowe 6 88 60 100
Cis-itrans-4-metylo-
penten-2 . 20 6 31 0
2-metylopenten-1 ,, 16 2 3 0
2-metylopenten-2 ,, 34 4 6 0
Cis-itrans-3-metylo-
penten-2 i 22 0 0 0
2,3-dwumetylo-
buten-2 - 2 0 0 0
Weglowodory nizsze ,, 0 0 0 0

Wyniki podane w tablicy 2 wskazujg, Zze noénik
z sepiolitu potraktowany roztworem wodnym
zwigzku sodu nie wplywa w sposéb widoczny na
aktywno$¢ katalizatora w uwedornianiy wyrazaja-
ca sie zuzyciem wodoru w m? na 1 m3 surowca
uwodornianego.

Tablica 2
103 wagowych
10% wagowych |niklu na sepio-
Katalizator niklu, na §wie-| licle potrakto-
zym sepiolicie wanym
NaHCO,
Okres przeprowa-
dzenia préby
w godz 8—14 8—14
Aktywnoéé
katalizatora
m3/m3 60 57

Poljqczenie préby polegajgcej na zbadaniu akty-

wnoéci izomeryzacyjnej olefin z préba.na.akiy:
wnoé¢ w_uwodornieniu benzyny wykazalo, Ze ka-

“talizator potraktowany roztworem wodnym zwigz-
ku sodu jest mniej aktywny w wywolywaniu re-
akcji ubocznych, lecz ma takg sama aktywno$é
w uwodornianiu.
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5 .
Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania katalizatora niklowego
osadionego na noéniku w postaci sepiolitu, zna-
mienny tym, ze sepiolit traktuje sie roztworem
wodnym wodorotlenku, soli nieorganicznej lub
organicznej metalu alkalicznego lub ziem alka-
licznych, a nastepnie suszy sie¢ i prazy i na tak
przygotowany no$nik wprowadza sie nikiel
przez nasycenie roztworem soli niklu, po czym
suszy i redukuje.

. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Zze
zwigzek metalu alkalicznego lub metalu ziem
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alkalicznych stosuje sie w ilo§ci od 0,1 do 5%
wagowych w przeliczeniu na metal.
Sposéb wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
ze nikiel wprowadza sie¢ w ilo§ci od 1 do 50%,
a najkorzystniej 5—25% wagowych w stosunku
do masy katalizatora.
Spos6b wedlug zastrz, 1—3, znamienny {tym,
ze jako zwiazek metalu alkalicznego lub metalu
ziem alkalicznych stosuje sie zwigzek, ktéry
podczas ogrzewania ulega dysocjacji bez pozo-
stawiania na sepiolicie innych pierwiastkéw.
Sposéb wedlug zastrz. 1—4, znamienny tym, zZe
jako zwigzek metalu alkalicznego lub metalu
ziem alkalicznych stosuje sie¢ weglan lub kwa-
$ny weglan.
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