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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania stopowego prekursora katalizatora zelazo-
wego do syntezy amoniaku o stosunku molowym Fe2*/Fe® od 0,52 do 7,5.

Prekursory katalizatoréw do syntezy amoniaku otrzymuje sie na drodze topienia rudy magnety-
towej z promotorami zwanymi aktywatorami. Jako promotory najczesciej stosowane sg tlenki: CaO,
AlOs, K20, MgO, SiO2. W instalacjach przemystowych syntezy amoniaku stosowane sg gtownie katali-
zatory zelazowe, ktére w formie niezredukowanej (prekursory) sg stopem magnetytu (ok. 90 % wag.)
i promotoréw bedgcych tlenkami metali, gtéwnie Ca, Al, K, Mg w ktérych stosunek molowy Fe?*/Fe®*
wynosi od 0,5 do 0,56.

Obok tych katalizatoréw w roku 1986, Liu wraz z wspétpracownikami [Liu H.Z., Li X. N., Science
in China (Series B), 38(5): 529 (1995)] opracowat aktywny katalizator zelazowy do syntezy amoniaku,
ktorego prekursor ma strukture wustytu (Fes..O). Obecnie znane sg dwa katalizatory zelazowe o struk-
turze wustytu A301 (1992 r.) i ZA-5 (1998 r.) opracowane w Chinach, ktére znajdujg coraz szersze
zastosowanie w instalacjach przemystowych na catym Swiecie. Katalizatory te promowane sg tlenkami
Al K, Ca.

Aby uzyskaé prekursor katalizatora o strukturze wustytu, w ktérym stosunek molowy Fe?*/Fe%*
jest powyzej 0,5, nalezy do procesu topienia wprowadzié reduktor. Jako reduktor moze byé zastosowany
np. grafit lub czyste zelazo.

Z polskiego zgtoszenia patentowego P. 413128 znany jest spos6b wytwarzania prekursora kata-
lizatora do syntezy, o stosunku molowym Fe2*/Fe3 w zakresie od 0,52 do 7,5, polegajacy na topieniu
tlenkoéw zelaza w obecnosci reduktora i promotoréw, schtadzaniu i rozdrabnianiu odlewu, kt6ry charak-
teryzuje sie tym, ze jako reduktor stosuje sie zuzyty katalizator zelazowy do syntezy amoniaku w iloSci
od 5 do 30% wagowy w stosunku do uzytego tlenku zelaza. Gtéwnym sktadnikiem tego katalizatora jest
zelazo stanowigce od 70 do 85% wagowy, reszte stanowi faza tlenkowa zelaza oraz promotory. Jako
promotoréw stosuje sie AOs od 2,2 % do 4,5% wagowy, CaO od 1,7% do 2,8% wagowy oraz KNO3 od
0,4% do 0,9% wagowy.

Sposbb wytwarzania prekursora katalizatora do syntezy amoniaku, wedtug wynalazku, o sto-
sunku molowym Fe2*/Fe3* w zakresie od 0,52 do 7,5 polegajgcy na topieniu tlenkéw zelaza w obecnoéci
reduktora i promotoréw, schtadzaniu i rozdrabnianiu odlewu charakteryzuje sie tym, ze jako reduktor
stosuje sie zuzyty katalizator zelazowy do syntezy amoniaku w ilosci od 31 do 75% wagowy w stosunku
do uzytego tlenku zelaza. Gtébwnym sktadnikiem tego katalizatora jest zelazo stanowigce od 70 do 85%
wagowy, reszte stanowi faza tlenkowa zelaza oraz promotory.

Jako promotoréw stosuje sie AOs od 1,0% do 4,5% wagowy, CaO od 0,8% do 2,8% wagowy
oraz KNOz0d 0,1% do 0,9% wagowy.

Otrzymane prekursory katalizatoréw zawierajg faze wustytowg i charakteryzujg sie wyzszg ak-
tywnoscig i wytrzymato$cig mechaniczng. Zaletg sposobu wedlug wynalazku jest to, iz rownoczes$nie
do katalizatora tg drogg wprowadzamy tlenki promotoréw. W ten sposéb zmniejszamy ilos¢ czystych
promotréw, ktére majg zosta¢ wprowadzone do katalizatora. Proponowana metoda pozwala réwniez
w sposbb efektywny zagospodarowaé odpadowy katalizator z jednostki syntezy amoniaku.

Rozwigzanie wedtug wynalazku przedstawione jest w przyktadach wykonania.

Przyktad 1

Rozdrobniony magnetyt 64% wag. zmieszano z odpadowym katalizatorem zelazowym 31% wag.
oraz 2,2% mas. AlOs, 2,3% wag. CaO, 0,5% wag. KNOs i poddano procesowi topienia w temperaturze
ok. 1600°C. Proces topienia przeprowadzono w instalaciji, ktéra sktada sie z bloku zasilania, wanny oraz
elektrod stalowych chtodzonych wodg. Dziatanie urzgdzenia opiera sie na zjawisku przewodzenia pradu
elektrycznego przez stopione sole i tlenki metali. Do gérnej cze$ci wanny przylega komora spustowa
[opis znajduje sie w artykule Chemik, nr 1 (1996) s. 22-24]. Proces topnienia trwat okoto 2 godziny. Po
tym czasie nastgpito spuszczenie lawy i schtodzenie w stalowym naczyniu. Otrzymany odlew rozdrob-
niono i przesiano na sitach pozyskujac frakcje 1,0-1,2 mm. Stosunek molowy Fe?*/Fe3* w otrzymanym
katalizatorze oznaczony metodg manganometryczng wyniost 6,5. Z przeprowadzonych testéw aktyw-
nosci w reakcji syntezy amoniaku pod ci$nieniem 10 MPa, stata szybko&ci reakcji, w przeliczeniu na
jednostke objetosci ztoza otrzymanego katalizatora, byta 0 10% wyzsza w poréwnaniu do przemysto-
wego katalizatora zelazowego o strukturze magnetytu. Wytrzymato$¢ mechaniczna na $cieranie i zgnia-
tanie otrzymanego katalizatora, ktérg zbadano wedtug odpowiednich norm ASTM: D4058-87 oraz
D 4179-82, jest okoto 15% wyzsza niz katalizatora o strukturze magnetytu.
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Przyktad 2

Rozdrobniony hematyt 39% wag. zmieszano z odpadowym katalizatorem zelazowym 53% wag.
oraz 4,0% wag. AOs, 3,1% wag. Ca0O, 0,9% wag. KNO3 i poddano procesowi topienia w temperaturze
ok. 1600°C. Proces topienia przeprowadzono wedtug sposobu ktéry opisano w Przyktadzie 1. Proces
topnienia trwat okoto 1,5 godziny. Stosunek molowy Fe?*/Fe®* w otrzymanym katalizatorze oznaczony
metodg manganometryczng wyniést 4,5. Z przeprowadzonych testéw aktywnosci w reakcji syntezy
amoniaku pod ci$nieniem 10 MPa, stata szybkosci reakcji otrzymanego katalizatora, w przeliczeniu na
jednostke objetosci ztoza byta 0 10% wyzsza w poréwnaniu do przemystowego katalizatora zelazowego
o strukturze magnetytu.

Wytrzymato$¢ mechaniczna na Scieranie i zgniatanie otrzymanego katalizatora, ktérg zbadano
wedtug odpowiednich norm ASTM: D4058-87 oraz D 4179-82, jest okoto 10% wyzsza niz katalizatora
o strukturze magnetytu.

Przyktad 3

Rozdrobniony hematyt 23% wag. zmieszano z odpadowym katalizatorem zelazowym 75% wag.
oraz 1,0% wag. AlOs3, 0,80% wag. CaO, 0,2% wag. KNOs i poddano procesowi topienia w temperaturze
ok. 1600°C. Proces topienia przeprowadzono wedtug sposobu ktéry opisano w Przyktadzie 1. Proces
topnienia trwat okoto 1 godziny. Stosunek molowy Fe?*/Fe® w otrzymanym katalizatorze oznaczony
metodg manganometryczng wyniost 0,55. Z przeprowadzonych testow aktywnosci w reakcji syntezy
amoniaku pod ci$nieniem 10MPa, stata szybkoSci reakcji otrzymanego katalizatora, w przeliczeniu na
jednostke objetosci ztoza byta 0 2% wyzsza w poréwnaniu do przemystowego katalizatora zelazowego
o strukturze magnetytu.

Wytrzymato$¢ mechaniczna na Scieranie i zgniatanie otrzymanego katalizatora, ktérg zbadano
wedtug odpowiednich norm ASTM: D4058-87 oraz D 4179-82, jest okoto 5% wyzsza niz katalizatora
o strukturze magnetytu.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposo6b wytwarzania prekursora katalizatora do syntezy amoniaku o stosunku molowym
Fe2*/Fe® w zakresie od 0,52 do 7,5 polegajacy na topieniu tlenkéw zelaza w obecnoéci re-
duktora i promotoréw, schfadzaniu i rozdrabnianiu odlewu, znamienny tym, ze jako reduktor
stosuje sie zuzyty katalizator zelazowy do syntezy amoniaku w ilosci od 31 do 75% wagowy
w stosunku do uzytego tlenku zelaza.

2. Sposo6b wytwarzania wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze jako promotory stosuje sie AlO3
od 1,0% do 4,5% wagowy, CaO od 0,8% do 2,8% wagowy oraz KNOs od 0,1% do 0,9% wa-

gowy.
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