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Sposob wytwarzania katalizatora do uwodorniania

1

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarza-
nia katalizatora do uwodorniania w fazie cieklej
lub gazowej, podwéjnych wigzan karbonylowych
i/albo wiagzan olefinowych, lub weglowodoréw
aromatycznych, grup nitrowych albo nitrylowych
lub imin, katalizatora utworzonego z niklu, mie-
dzi lub kobaltu osadzonego na no$niku krzemion-

kowym.
Odmiana sposobu wedlug wynalazku dotyczy
katalizatora, utworzonego z kobaltu, osadzonego

na no$niku krzemionkowym.

Znana jest metoda wytwarzania katalizatora
niklowego, kobaltowego lub miedziowego, osadzo-
nego na no$niku z krzemionki do procesé6w uwo-
dorniania. Jednak te metody nie spelniajg jedno-
czeSnie warunkéw koniecznych dla wytworzenia
katalizatora wysokiej jako$ci. Dla uzyskania du-
zej wydajno$ci no$nik musi byé utworzony z
bardzo czystej krzemionki o powierzchni wtasci-
wej réwnej co najmniej 80 m? na gram, i metal
katalizatora, nikiel, kobalt lub miedZ, wystepuje
w duzej iloSci w stosunku do no$nika, mianowi-
cie w iloSci co najmniej 70% wagowych w od-
niesieniu do jego mieszaniny z no$nikiem.

W szwajcarskim opisie patentowym opisano
spos6b wytwarzania katalizatora miedziowego.
Spos6b ten polega na tym, ze sporzadza si¢ hy-
drozel kwasu krzemowego przez wytrgcenie kwa-
su krzemowego przy pH 3—10, nastepnie nasyca
sie hydrozel kationem kompleksowym miedziowo-
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-amonowym, w roztworze. Potem filtruje sie¢ na-
sycony hydrozel, przemywa sie i suszy, a nastep-
nie redukuje si¢ w atmosferze wodoru.

Szwajcarski opis patentowy nr 389636, ktéry
odpowiada patentowi niemieckiemu 1127904, opi-
suje wytwarzanie Kkatalizatora, ktérego no$nik
krzemionkowy ma wystarczajgca powierzchnie
wlaSciwg jednak no$nik ten jest otrzymywany
przez wytracanie hydrozelu krzemionki, ktéry nie
jest oczyszczony i nie moze przeto zadng miarg
osiggaé¢ wysokiej czystos$ci.

Z drugiej strony, zawarto§é miedzi w tym ka-
talizatorze wynosi najczeSciej 10—20% wedlug
opisu patentowego szwajcarskiego a nie przekra-
cza 30,8% w rozwigzaniu opisanym w patencie
niemieckim.

Wprawdzie wedlug patentu szwajcarskiego, osig-
ga sie wydajno$é rzedu 99%, redukujgc z uzy-
ciem zastrzeganego katalizatora nitrobenzen do
aniliny, jednakze to uwodornianie jest w chwili
obecnej przeprowadzane z wydajnoSciag prawie
100°% przy pomocy jakiegokolwiek katalizatora,
zawierajacego miedZz lub nikiel na no$niku na-
wet zanieczyszczonym (na przyklad ziemia okrzem-
kowa).

Opis patentowy niemiecki nr 1113394 opisuje
tylko proces redukcji nitrobenzenu. Przedstawio-
no. tu uzycie katalizatora miedziowego na no$ni-
ku krzemionkowym Ilub z ziemi okrzemkowej.
W opisie patentowym nr 1114820 wymieniono
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liczne metale — katalizatory, ktére mogg byé
osadzone na réinych no$nikach, réwniez na krze-
mionce. Zawarto§¢ metalu-katalizatora nie prze-
kracza 18%.

Celem wynalazku jest okreslenie warunkéw,
zapewniajgcych’ wysokg wydajnosé i selektyw-
noéé¢ katalizatora.

Katalizator otrzymany sposobem wediug wy-
nalazku poprawia wyd_aJnoﬁé procesébw uwodor-
niania, dzieki swojej wydajno$ci i selektywnoSci,
wynikajacych z bardzo wysokiej czystoSci krze-
mionki siegajgcej 95%, a nawet 99% o powierzch-
-ni.. wlasciwe]j conajmmej 80 m?/g.- Zawartosé me-
it&lu - Wyndsi- w- ,kbtahzatorze 70% wagowych w
’stosunku do c1eia mieszaniny metalu i noénika.
f Ponadto sposéb wed!ug wynalazku rézni -sie od
}injnych ‘nietod, niewaz wedlug szwajcarskiego
Joiaiid.nﬂentgwgo nasyca sie hydrozel krzemion-
ki kationem kompleksowym miedziowo-amono-
wym, ktéry nastepnie redukuje sie. Wedlug wy-
nalazku straca sie nierozpuszczalny zwigzek me-

talu katalizatora w obecnoscl czystej krzemxonky

w stanie stalym.

Uwodornienia, do ktérych stosuje sie kataliza-
tory wedlug wynalazku i ktére zilustrowano
przykladami s3 uwodornieniami trudnymi dla
ktérych az do chwili obecnej nie znaleziono ka-
talizator6w réwnie skutecznych.

Czysto§é krzemionki uZywanej jako no$nik we-
dlug wynalazku, jak ‘podano- -wyzej, wymosi- co
najmniej 95%, a je§li to jest mozliwe przynaj-
mniej 99%. Powierzchnia wla$ciwa no$nika krze-
mowego wedlug wynalazku moze przekraczaé
380 m?/g, a czystos¢ krzemionki 99,8%.

Ilo§¢ metalu katalizatora w odniesieniu do je-
go mleszaniny z noénikiem moze dochodzi¢ do
okolo 90% wagowych. Korzystnie wynosi on oko-
lo 80%.

Znaczenle powierzchni wlaé_ciwej‘_ n'é§nika lub

ilosci metalu katalizatora w odniesieniu do nos-

nika albo obu, wykazujq ponizsze warto§ei  po-
ré6wnawcze wynikéw proéb, przeprawadzonych w
podobnych warunkach, ilustrujgce nieciggle ope-
racje uwodorniania, w faz1e c1eklej, benzenu do
cykloheksanu.

W pierwszej pr6b1e zastosowano katalizator we-
dlug niniejszego wy-nalaziku, zawierajacy, wago-
wo 80 czefci niklu i 20 czesci noSmka z krze-
mionki o czystofci 99 ,8% i majgcej powierzchnie
Wlaéciwa 130 m‘/g Po uplyw1e jednej godziny
u'wodorniono 56°Io p_o_c;atkawego ladunku ben-
zenu, )

w drug1ej prébie zastosowano katallzator, kt6-

ry zawierat "wagowo, “tylko 50 czesci niklu dla’

50 czefci ‘tego samego noém"ka, jak w prébie
pierwszej. Po uplywie godziny uwodorniono tylko
36% poczatkowego laduiku benzenu. Aktywnosé
katalizatora wynosita tylko 64 5%0 aktywnoécx ka-
talizatora z préby plerwszeJ

w trzeciej prébie zastosowano katahzator, kto-
ry zawieral, wagowo, ‘80 czeém m’fklu na 20 czeécl
noémka z ziemi okrzemkowej (Lkrzemwnka majq-
ca powierzchnie wiasciwg tylke 30 m'/g) "Po ‘uply-
wie godziny uwodorniono tylko 17%, poczgtko-
wego ladunku benzenu. Aktywnos¢ wynosila tyl-
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ko 30,5% aktywnosci katalizatora z préby pierw-

szej.

W czwartej prébie zastosowano katahzator kt6-
ry zawieral tylko 50 cze§ci niklu ma 50 czesci
tej samej ziemi okrzemkowej. Po uplywie godzi-
ny uwodorniono tylko 10% poczatkowego ladun-
ku benzenu. Aktywno§¢ wynosila tylko 18%
aktywnoS$ci katalizatora z préby pierwszej.

Katalizatory wedlug wynalazku moZna stoso-

‘'waé z korzyscia we wszystkich operacjach uwo-

dorniania, w ktérych katalizatory niklowe i mie-

. dziowe sa zazwyczaj aktywne, jezeli te operacje

bedg przeprowadzone w fazie cieklej lub w fa-
zie gazowej. Dotyczy to szczeg6lnie uwodorniania
podwbjnych wigzai karbonylowych i/lub wigzan
olefinowych, na przyklad furfurolu do .alkoholu
furfurylowego, alkoholu, furfurylowego do alko-
holu czterowodoro-furfurylowego, aldehydu kro-
tonowego do butanolu, tlenku mezytylu lub me-
tyloizobutyloketonu do metyloizobutylokarbinolu,
olefin takich jak propen do parafin takich jak
propan, uwodorniania weglowodoréw aromatycz-
nych jak benzen do cykloparafin jak cykloheksan,
uwodorniania - grup nitrowych .Jub grup nitrylo-
wych do grup aminowych, przeksztalcema imin
w aminy w obecno$ci amoniaku i wodoru itd.
Korzystnie, przy przygotowaniu katalizatoréw
wedlug wynalazku, w celu otrzymania warstwy
metalu katalizatora na no$niku wychodzi sie z

‘roztworu wodnego rozpuszczalnej w wodzie soli

tego metalu i poddaje sie jg reakeji, w obecnoSci
no$nika, z roztworem wodnym S§rodka alkalicz-
nego zdolnego do spowodowania wytrgcania sig
nierozpuszczalnego zwigzku metalu katalizatora,
takiego jak wodorotlenek, tlenek, zasadowy we-
glan. Srodek alkaliczny jest na przyklad wodoro-
tlenkiem sodowym lub weglanem sodowym lub
ich mieszaning.

W przypadku niklu mozna wprowadzié¢ roztwér
S§rodka alkalicznego do roztworu soli niklu, wy-
mieszanej z no$nikiem lub, przeciwnie, wprowa-
dzi¢ roztwér tej soli do roztworu S$rodka alka-
licznego wymieszanego z no$nikiem. W przypad-
ku miedzi doSwiadczenie wykazuje, ze w prak-
tyce pierwsza z tych dwoéch metod technologicz-
nych nie daje dobrych rezultatéw i ze tylko dru-
ga mozna polecié. Dla jednego i drugiego metalu
mozna réwniez wprowadzaé mieszanine Kkrze-
mionki i roztworu soli metalu do roztworu S$rod-
ka alkalicznego.

Mieszanine noénika i osadzonego na nim osadu
przemywa si¢ woda, nastepnie saczy sig, suszy
i ewentualnie formuje, na przyklad przez pastyl-
kowanie, wedlug znanych sposobéw. W. ten spo-
s6b przygotowany katalizator jest przed zastoso-
waniem redukoWany wodorem w wysokiej tem-
peraturze, miedzy 320 i 520°C, korzystnie miedzy
450 i 500°C, w przypadku katalizatora niklowego,
i miedzy 120 i 200°C, korzystnie miedzy 150
i 170°C, w przypadku katalizatora miedzianego.

Przyktad I. Do zbiornika ze stali nierdzew-
nej, zaopatrzonego w mieszadlo, wprowadza si¢
60 g czystej krzemionki ,Aérosil” majacej po-
wierzchnie wlasciwg 130 m?/g, rozpuszczonej w
12 litrach wody, 1200 g krystalicznego azotanu

e B
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niklu o 6 czasteczkach wody krystalizacyjnej lub
242 g niklu.

Mieszaning te ogrzewa sie do temperatury
95°C, mieszajgc, i wprowadza sie do niej, w cig-
gu godziny, 1,08 litra wodnego roztworu wodoro-
tlenku sodowego o stezeniu 300 g/litr, co podwyz-
sza pH roztworu do 8,2. Nastepnie utrzymuje sie
temperature 95°C przez 15 minut, kontynuujgc
mieszanie, po czym ochtadza sie.

Wytracony produkt przenosi sie do stozkowej
ptuczki, gdzie przemywa sie go przez 24 godziny
wodg przy nateZzeniu przeplywu 8 litr6w/godzine.
Nastepnie pozostawia sie go do odstania w stoz-
kowym naczyniu przez 5 godzin, nastepnie sgczy.
Placek filtracyjny suszy sie w suszarce, w tem-
peraturze okolo 150°C, az do uzyskania produktu
wykazujgcego zawarto§¢ wody od 18 do 20%.
Rozdrabnia sie go i nadaje sie mu forme pasty-
lek majacych 11 mm §rednicy i 11 mm wyso-
koSci. Umieszcza sie nastepnie pastylki kataliza-
tora w piecu, gdzie redukuje sie je za pomoca
wodoru w. temperaturze 480°C. ‘

Przygotowany w ten spos6b katalizator umiesz-
cza sie w reaktorze stanowigcym rure o diugofci
80 cm i Srednicy wewnetrznej 28 mm i otoczo-
nym piaszczem, w kitérym cyrkuluje ciepla woda
pod ci$nieniem, .sluzgce do odprowadzania ciepia
wytworzonego podczas reakcji, caly czas utrzy-
mujac reaktor w temperaturze odpowiedniej dla
reakcji. Rura ta jest poprzedzona przez wyparke,
przez ktéra przeplywa strumien wodoru, ktéry
tutaj laczy sie z parami zwigzku do uwodornia-
nia, przed wejéciem do reaktora. Po niej naste-
puje skraplacz, w ktérym skraplajg sie pary pro-
duktu lub produktéw reakcji, przy czym nadmiar
wodoru, po wprowadzeniu wodoru S$wiezego, zo-
staje usuniety za pomocg wentylatora i ponownie
przekazany do wyparki. Czysto§é wodoru w obie-
gu jest utrzymywana na wymaganej wartoSci
przez ciagle odprowadzanie czeSci tego wodoru
z dolnej cze$ci. skraplacza i powyzej punktu
wprowadzania §wiezego wodoru.

Reaktor utrzymuje sié w temperaturze 160°C
i cyrkuluje si¢ przez niego wodér w iloSci 4 m?
na godzine, o czystoSci utrzymywanej na 95%
objetoSciowych i 550 g par benzenu, ktérymi ten
wod6r nasyca sie w wyparce. W tych warunkach
przeksztalcenie benzenu w cykloheksan jest prak-
tycznie calkowite, otrzymany cykloheksan zawie-
ra tylko 0,22% benzenu.

Kiedy operuje sie w tej samej temperaturze
i z ta samg czystoScia wodoru w obiegu, lecz z
cyrkulacja wodoru zredukowang do 1500 litréw
na godzine i zasilaniem 180 g/godzine benzenu,
przeksztatcenie jest jeszcze bardziej caltkowite,
i otrzymany cykloheksan zawiera tylko 0,01%
benzenu.

Dla poréwnania powtarza sie operacje, stosujac"

katalizator niklowy na ziemi okrzemkowej, przy-
gotowany jak opisano wyzej. Przy cyrkulacji wo-
doru 2 m?godzine i zasilaniu 220 g/godzine ben-
zenu, przeksztalca sie tylko 80% benzenu. Przy
cyrkulacji wodoru 1500 litréw/godzine i zasilaniu
100 g/godzine benzenu, przeksztalca sie tylko 98%o
tej substancji.
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Przyklad II. Stosuje sie katalizator niklo-
wy na ,Aérosil’'u” przygotowany tak, jak opisano
w przykladzie I. Pastylki katalizatora po reduk-
cji, rozdrabnia sie, aby moéc stosowaé ten kata-
lizator w stanie dyspersji to jest zawieszony w
§rodowisku fazy cieklej. Przeprowadza sie w: fa-
zie cieklej uwodornienie, alkoholu furfurylowego
do alkoholu czterowodorofurfurylowego.

Kapiel cieklg o objetosci 3 litréw, zawierajaca
katalizator w zawiesinie, utrzymuje sie w tem-
peraturze 150°C i pod ciSnieniem atmosferycz-
nym. Przez kapiel te przeplywa strumien 4,5 m¥
/godzine wodoru i zasila sie ja w spos6b  ciagly
220 g/godzine cieklego alkoholu - furfurylowego.

W tych warunkach stopien przemiany alkoholu
furfurylowego wynosi 99,8%; wydajnosé alkoholu
czterowodoro-furfurylowego jest 89%o.

Jezeli powtarza sie operacje z jednakowsg ilos-
cig katalizatora otrzymanego w ten -sam spos6b,

lecz wychodzac z ziemi okrzemkowej zamiast
»Aérosil’'u”, otrzymuje sie¢ przy zasilaniu -tylko
100 g/godzine alkoholu furfurylowego, stopiefi

przemiany 94% i wydajno$é alkoholu czterowo-
doro-furfurylowego 85%. Wydajno§é katalizatora
wynosi tylko 41% wydajnoéci i poprzedmej re-.
akeji.

Przyktad III. Stosuje sig katalizdtor niklo-
wy na ,Aérosil’'u” przygotowany metody opisana
w przykladzie I, lecz wychodzac z 30 g czystej
krzemionki ,,Aérosil”, majacej powierzchnie wila§-
ciwa 380 m®/g i 595 g krystalicznego azotanu ni-
klowego (o 6 H20), lub 120 g niklu. '

Po redukcji i rozdrobnieniu pastylek wprowa-
dza sie katalizator do mieszaniny ré6wnych czeSci
benzenu i cykloheksanu, zawartej w autoklawie
zaopatrzonym w urzgdzenie do mieszania, i w
ktérym utrzymuje sie ciénienie wodoru 10 bar6w
i temperature 100°C. Po 2 godzinach reakecji w
tych warunkach pozostaje mniej niz 100 cze§c1 na
milion nieuwodornionego benzenu.

Jezeli powtarza sie operacje uZywajgc jako
no$nika ,,Aérosil’'u”, majacego powierzchnie wtas=
ciwag 130 m?/g zamiast 380 m?/g, potrzeba 2 go-
dzin i 30 minut, aby mieszanina reakcyjna za-
wierala mmiej niz 100 czeSci na milion n1euWo-
dornionego benzenu.

Jezeli powtarza sie operacje stosujac kataliza-
tor przygotowany w ten sam spos6b, lecz wy-
chodzac z ziemi okrzemkowej zamiast ,,Aérosil’u”,
wbéwezas tylko 30% benzenu jest uwodornione' po
2 godzinach i tylko 60% po 5 godzinach. « °°

Przyktad IV. Do zbiornika ze stali “nie-
rdzewnej, zaopatrzonego w mieszadlo,  wprowadza
sie 120 g czystej krzemionki ,Aérosil?, majacej
powierzchnie wiaéciwa 130 m¥/g, 2,2 litry wodne-
go roztworu- wodorotlenku sodowego o steienlu
300 g/litr i 12 litréw wody.

Ogrzewa sie te mieszanine do 95°C, mieszajac,
i wprowadza sie do niej, w ciagu 15 minut, 2,2
litra wodnego roztworu o stezeniu 620 ‘g/litr -a2o0-
tanu miedzi, lub 462 g miedzi. Nastépnie utrzy-
muje sie temperature 95°C = przez " ¢4 godziny
i ochladza sie.

Przemywa sie¢ wytragcony produkt w stoiko‘wej
pluczce- 10 litrami/godzing wody w-. ciggu 20 go-
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dzin, Pozostawia sie nastepnie do odstania w na-
czyniu stozkowym przez 5 godzin, potem sgczy.
Placek filtracyjny suszy si¢ w temperaturze oko-
to 130°C az do uzyskania produktu o zawartosci
wody okolo 15%. Rozdrabnia sie¢ go i nadaje mu
forme pastylek, tak jak w przykladzie I.

Pastylki te umieszcza sie w reaktorze analo-
gicznym, jak w przykladzie I, lecz o dlugosci
16 m i bedacego czeScia obiegu reakcyjnego
identycznego jak w przykladzie I. W tym reakto-
rze redukuje sie pastylki katalizatora za pomoca
wodoru w temperaturze 160°C.

Po redukcji utrzymuje sie reaktor w tempera-
turze 160°C i cyrkuluje sie przez niego wodér
w ilodci 1500 litr6bw na godzine, o czystosci 85%
objetoSciowych i 300 g par etylo-2-heksenalu,
ktérymi ten wodér nasyca sie w wyparce. Prze-
ksztalcenie etylo-2-heksenalu w etylo-2-heksanol
osigga 99,3%.

Jezeli powtarza sie operacje, uzywajgc katali-
zatora przygotowanego w ten sam spos6b, lecz
wychodzac z ziemi okrzemkowej zamiast , Aéro-
sil’'u”, przeksztalcenie etylo-2-heksenalu w etylo-
-2-heksanol wynosi tylko 96% i jezeli chce sie
uzyskaé konwersje 99,3%, konieczne jest obnize-
nie zasilania etylo-2-heksenalu do 200 g/godzine,
to znaczy obnizenie jedng trzecia wydajnosci
reaktora.

Przyktad V. Stosuje sie katalizator mie-
dziowy na ,Aérosil’'u”, przygotowany tak jak
opisano w przykladzie IV, lecz z przeprowadza-
niem wytracania, wprowadzajgc w ciggu 15 mi-
nut do mieszaniny wody i wodorotlenku sodo-
wego zawiesine krzemionki ,Aérosil” w roztwo-
rze azotanu miedzi. Rozdrabnia sie nastepnie pa-
stylki, aby stosowaé katalizator do uwodorniania
w fazie cieklej, furfurolu do alkoholu furfury-
lowego.

Kapiel ciekla o objetoSci 3 litréw, zawierajaca
katalizator w zawiesinie, utrzymuje sie w tem-
peraturze 133°C i pod ci$nieniem atmosferycz-
nym. Przeptywa przez nig 5,5 m3/godzine wodoru
i zasila sie¢ jg w sposébb ciggly 320 g/godzine
cieklego furfurolu.

_ Stopieh przemiany furfurolu wynosi 99%. Prze-
ksztalcenie wynosi 96,5% na alkohol furfurylowy
i 2,5% na metylofuran. )

Jezeli powtarza sie operacje stosujgc kataliza-
tor przygotowany w ten sam sposéb, lecz wy-
chodzac z ziemi okrzemkowej zamiast z , Aéro-
sil’'u”, konieczne jest przeprowadzenie operacji
w temperaturze 175°C, aby uzyskaé wysoki sto-
pief przereagowania. Jednakze pozostaje jeszcze
4% nieprzeksztalconego furfurolu. Nie jest mozli-
wa praca w temperaturach tak niskich, jak z ka-
talizatorem na ,Aérosil’'u”, gdyz juz w tempera-
turze 150°C ilo§¢é nieprzeksztalconego furfurolu
wzrasta do 20%.

Przyktad VI. Katalizator przygotowuje sie
' metoda opisang w przykladzie I, stosujgc 20 g
czystej krzemionki ,Aérosil” majgcej powierzch-
ni¢ wlaSciwg 130 m2?/g i 80 g kobaltu w postaci
krystalicznego azotanu Co(NOs): - 6 H20, rozpusz-
czonego w 3,5 litrach wody.

Stracanje przeprowadza sie w temperaturze
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97°C wprowadzajac wodny roztwér wodorotlen-
ku sodowego o stezeniu 300 g/litr, az do momen-
tu, gdy pH osiggnie warto$é 8,2. Cigg dalszy ope-
racji otrzymywania katalizatora przebiega tak,
jak opisano w przykiadzie I, z wyjatkiem tem-
peratury redukcji, ktéra wynosi 460°C zamiast
480°C. g

Ostatecznie otrzymany katalizator w ilo§ci 100 g
umieszcza sie w autoklawie i wprowadza sie po-
nadto do tego autoklawu 400 g monobutyloiminy,
zawierajgcej 20 g wody, lub 535 moli tej iminy
i 1000 g bezwodnego alkoholu etylowego, ktéry
stuzy jako rozcienczalnik. Mieszanine poddaje sie
uwodornieniu, utrzymujgc przez 2 godziny w
temperaturze 100°C, pod ci$nieniem wodoru 20
baréw, z mieszaniem.

Poza alkoholem, wodg i katalizatorem, uwo-
dorniona mieszanina sklada si¢ z: '

monobutyloaminy 4,30 mola

dwubutyloaminy 0,38

tréjbutyloaminy 0,07 ,,

amoniaku 0,39 ,,

monobutyloiminy 0,03 ,,

ciezkich produktéw ubocznych

(gtéwnie z polimeréw pocho-

dzacych z monobutyloiminy) 0,08 mola

Ilo§¢ nieuwodornionych produktéw (pozostalej
monobutyloiminy i produktéw ubocznych polime-
réw) wynosi wiec tylko okoto 2%.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania katalizatora do uwodor-
niania w fazie cieklej lub w fazie gazowej po-
dwéjnych wigzann karbonylowych i/lub wigzan
olefinowych, weglowodoréw aromatycznych grup
nitro i nitrylo oraz imin, katalizatora utworzo-
nego z niklu, miedzi lub kobaltu osadzonego na
noé$niku krzemionkowym, znamienny tym, ze prze-
prowadza si¢ reakcje wodnego roztworu rozpusz-
czalnej w wodzie soli niklu, miedzi lub kobaltu
z roztworem wodnym §rodka alkalicznego zdol-
nego do spowodowania wytracenia si¢ nieroz-
puszczalnych zwigzk6éw niklu, miedzi lub kobaltu
w obecno$ci najwyzej 30 czeSci wagowych krze-
mionki o czystoSci przynajmniej 95% i powierzch-
ni wla$ciwej przynajmniej 80 m2/g, przemywa sie
otrzymang stalg mieszanine, suszy, formuje i re-
dukuje sie wodorem w podwyZszonej tempera-
turze, przy czym zawarto$§¢ metalu aktywnego w
otrzymanym katalizatorze wynosi conajmniej 70%
wagowych w stosunku do ciezaru calkowitego
mieszaniny no$nika i metalu.

2. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1, w ktérej
katalizator utworzony jest z kobaltu, osadzony na
no$niku krzemionkowym, znamienna tym, Ze pod-
daje sie reakcji roztwér wodny rozpuszczalnej w
wodzie soli kobaltu, zamiast roztworu soli niklu
lub miedzi, z roztworem wodnym §rodka alka-
licznego, przy czym wytraca sie nierozpuszczalny
zwigzek kobaltu.

3. Spos6b wedtug zastrz. 1 lub 2, znamienny
tym, ze czysto§¢ krzemionki wynosi conajmniej
95%o, korzystnie conajmniej 99%o,
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4. Spos6b wedlug zastrz. 1—3, znamienny tym,
ze powierzchnia wtasciwa krzemionki osigga lub
przekracza 380 m?/g.

5. Spos6b wedlug zastrz. 1—4, znamienny tym,
ze stosuje sie jako nosnik krzemionke o po-
wierzchni wtasciwej od 130 do 380 m?/g.

6. Spos6b wedlug zastrz. 1—5, znamienny tym,
ze zawarto§¢é metalu katalizatora, w odniesieniu
do metalu wraz z no$nikiem wynosi 70—980% ko-
rzystnie 80% wagowych.

7. Spos6b wedlug zastrz. 1—6, znamienny tym,
ze jako §rodek alkaliczny stosuje si¢ wodorotle-
nek sodowy albo weglan sodowy lub ich mie-
szanine. )

8. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
roztwér $rodka alkalicznego wprowadza sie do
roztworu soli niklu zawierajgcego no$nik, aby
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spowodowaé wytrgcenie nierozpuszczalnego zwigz-
ku metalu katalizatora. ‘

9. Sposéb wedlug zastrz. 1—7, znamienny tym,
ze wprowadza sie roztwér soli metalu kataliza-
tora do roztworu S$rodka alkalicznego zawierajg-
cego no$nik, aby spowodowaé wytracenie nieroz-
puszczalnego zwigzku metalu katalizatora.

10. Spos6b wedlug zastrz. 1—7, znamienny tym,
ze wprowadza sie mieszanine krzemionki 1 roz-
tworu soli metalu katalizatora do roztworu $rod-
ka alkalicznego.

11. Sposéb wedlug zastrz. 1—10, znamienny
tym, ze przeprowadza sie redukcje wodorem w
temperaturze 320—520°C, korzystnie miedzy 450
i 500°C, w przypadku katalizatora niklowego lub
kobaltowego i 120—200°C, korzystnie miedzy 150
i 170°C, w przypadku katalizatora miedziowego.
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