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(57)Das vorliegende Verfahren betrifft die Herstellung von Katalysatoren, die aus hochdispersem pyrophorem Metall
oder hochdispersem pyrophorem Metall auf einem anorganischen Traeger mit einem Anteil von 60 bis 30 % eines ueber
315 K schmelzenden Stoffes, wie z.B. Hartfett, Hartparaffin oder Fettamin, bestehen. Die Besonderheit des Verfahrens
besteht darin, daR die Katalysatoren durch Verspruehen der geschmolzenen Suspension mit Hilfe von _
Zweistoffduesen, die aus einem lagngeren zylindrischen und einem kuerzeren konischen Teil bestehen, hergestellt
wurden. Die Katalysatoren liegen nach der Verspruehung in feinkoerniger, gut rieselfaehiger, luftstabiler Form vor.
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Titel der Erfindung

Verfahren zur Herstellung eines Katalysators

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von luftstabilen,
in Hartfett, Hartparaffin, Fettamin oder Hhnliche hoch schmelzende or-
ganische Produkte eingetragene Katalysatoren, Diese Katalyéatoren War-
den vorwiegend bei Hydrierprozessen in der Fettstoffindustrie einge-

setzt, Daneben ist der Einsatz dieser Katalysatoren bei vielen anderen

"Hydrierprozessen moglich,

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Metall~ und Metalltr#gerkatalysatoren werden fiir vielfidltige Hydrier-
prozesse bendtigt und eingesetzt, Solche Katalysatoren werden grofS-
technisch hergestellt Die prinzipielle Herstellung ist bekannt und

in der Literatur beschrieben, Die hochdispersen Katalysatoren sind
nach der aktivierenden Reduktion der Metallsalze im allgemeinen pyro-
phor und miissen deshdlb fiir Transpor{ und Lagerung luftstablllslert A
wverden, Fiir die Verwendung 1n der Fettstoffindustrie hat sich dazu

der Eintrag in geschmolzenes Hartfett (Fp 315 K) bewdhrt, Fiir andere

Hydrieraufgaben ist der Eintrag der Katalysatoren in geschmolzenes

'Hartparaffin; Fettamin oder &hnliche Produkte méglich. Zur Vermeidung

von InhomogenitZten und zur besseren Handhabung wird die beim Abkiih-
len erstarrende Katalysatorsuspension zu einem geschuppten Produkt
verarbeitet, das ohne wesenfliche AktivitdtseinbuBe in Anwemsenheit
von Luftsauerstoff lager- und transportfihig ist. Derartige Kataly-
satoren sind handelsiiblich und in der Literatur mehrfach beschrieben,
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Von Nachteil ist bei diesen Katalysatoren das relativ schlechte Riesel-
und Dosierverhalten, Die Schwierigkéiten beginnen bei der Abpackung

der Katalysatoren und setzen sich fort bis zur Dosierung flir Hydrie-
rungen, Insbesondere beim pneumatischen Transport der Katalysatoren
kommt es in Rohrleitungsverengungen und ~bdgen leicht zu Verstopfungen,
die zeitaufwendige manuelle Reinigungsoperationen erfordern sowie den

Betrieb automatischer Abpack~ und Dosiersysteme erschweren,

Ziel der Erfindung

2iel der Erfindung sind Katalysétoren, die zur Luftstabilisierung in’
Hartfett; Hartparaffin, Fettamin oder &hnliche, iiber 315 K schmelzende
.organische Substanzen eingearbeitet und gut rieselfdhig sind und sich

ohne StGrungen pneumatisch fidrdern lassen,

Darlegung des Wesens der Erfindung

Die erfindungsgeméﬁé Aufgabe der Herstellung eihes rieselfdhigen sta-
bilisierten und eingebetteten Katalysators wird dadurch geldst, daB die
geschmolzenen Katalysatorsuspensioneﬁ , die einen organischen Feststoff-
*anteil von 10 bis 35 % haben, zu feinkOrnigen, annZhernd kugelfdrmigen
Teilchen verspriiht werden, Wihrend der Verspriihung wird 5o gekihlt,

daB die Temperatur der Schmelze auf Werte wesentlich unter den Erstar-

rungspunkt absinkt,

Die Versprilhung wird in einem bekannten Spriihtrockner vorgenommen, Die
fiir die Verspriihung liblichen Druckdiisen und Spriihscheiben sind fiir die

Verspriihung der Katalysatorsuspensionen weniger geeignet,

Es wurde gefunden, daB ein stSrungsfreies Verspriithen in einem Zerstéu—.
| bungstrockner mdglich ist, wenn fiir die Produktversprilhung Zweistoff-
dlisen (Saugdﬁsen)vgemﬁﬁ Figur 4 verwendet werden, deren Bohrung 1 bié
kurz vor der Dﬁsen6ffﬁung einen konstanten Durchmesser besitzt und die
im letzten Teil 2 konisch erweitert ist, Uber den AnschluB 3 wird ein
Gas mit einem Uberdruck von 0;1 bis 0,5 MPa und einer Temperatur, die

mindestens 10 K liber der Erstarrungstemperatur der Suspension liegt,
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der Diise zugefiihrt, Die Suspension wird am Anschluf & zugefilhrt, Die

Austritts6ifnung 5 filr die Saugluft wird so elnregullert daB am An-
schluB 4 ein Unterdruck von 10 bis 4000 Pa anliegt, Das Abkiihlen der

versprilhten Suspension im konischen Teil 2 erfolgt in liblicher Weise

mit Kaltluft oder kaltem Inertgas, In Diisen dieser Art und der vorge-

schlagenen Arbeitsweise erfolgt kein Sedimentieren der Feststoffe

aus der Suspension, Durch Variation von Gasdruck und —temperatur an
der Duse, der Proaukttemperatur, dem Produktdurchsatz, dem Feststoff-

Fettverhdlinis und dem Saugdruck am Diisenausgang sind die mittlers

KorngroBe und das KorngrtBenspektrum des verspriihten Katalysators in

weiten Grenzen variierbar,

Ausfiihrungsbeispiel

1s a)

Ein frisch reduzierter, pulvérfﬁrmiger Ni-Tréger-Katalysator
wird ohne vorherigen Luftkontakt bei 360 K unter Riihren in ge-
schmolzenes Hartfett eingetragen bis das Verhiltnis Feststoff

'zu Hartfett wie 1 zu 2;5 beirdgt. Die Suspension wird dann auf
345 K abgekiihlt und in einem 4 m3 groBlen Spriihtrockner mittels
- Saugdiisen entsprechend Figur 1 verspritht, In die Saugdiise wird

durch den AnschluB 3 Stickstoff mit einem Uberdruck von 0,2 MPa
und einer Temperatur von 335 K eingeblasen und die Austrittse
offnung so einreguliert, daB sich am AnschluB 4 der Diise ein
Unterdruck von 500 Pa einstellt, Mittels einer regelbaren Pumpe
wird dann der Diise Uber den AnschluB 4 so viel Katalysatorsuspen=
sion zugefiihrt, daB das Produkt gerade noch ausreichend verspritht
wirde Der verspriihte Katalysator wird mit Kaltluft von 291 K bis

295 K gekiihlt und in iiblicher Weise ausgetragen, Dabei fdllt ein

b)

feinkOrniger, gut rieselféhiger Katalysator an,

Die Aktivit#t des geschuppten und des versprilhten Katalysators
wurde an der Reaktionsgeschwindigkeit der Fetthidrtung bestimmt,
Die Aktivit#t wurde auf die eines Laborstandard-Katalysators
bezogen, dessen Aktivit#t gleich 1 gesetzt wurde,
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Wie folgende Tabelle zeigt; qnterscheiden sich die Aktivitdten.
der im Hartfett eingetragenen geschuppten bzw, verspriihten
Katalysatoren nicht signifikant,

Tabelle 1 :
Katalysator . Katalysatorform Aktivitat
H 1184/S | ~ geschuppt 1,19
H 1487/S ' geschuppt 1,36
H 1184/K verspriiht » 1,24
H 1187/K verspriiht 1,43

‘2o Der Katalysator wird analog zu Beispiel 1. a) hergestellt., Anstelle

3e

von Hartfett wird der Katalysator in Hartparaffin eingetragen,

Die Aktivitdt des geschuppten und des verspriihten Katalysators

wurde an der Fettsdurehdrtungsreaktion bestinmt und auf die eines
Laborstandard-Kafalysators bezogen, dessen Aktivitﬁt gleich 1 ge=
setzi wurde, Die Ergebnisse sind in Tabelle 2 zusammengestellt, Sie
zeigen, daﬁ sich die Aktivitdten der geschuppten und der verspriihten

Katalysatoren wiederum nicht signifikant unterscheiden,

Tabelle 2
Katalysator Katalysatorform Aktivitét
Kt 6500/PS geschuppt : 1,08
Kt 6500/PK verspriint ' 1,05
Kt 6503/PS geschuppt 1,45
Kt 6503/PK verspriht 1,24

Der Katalysator wird analog zu Beispiel 1. a) hergestellt, Anstelle
von Hartfett wird der Katalysator in Fettamin eingetragen.

“Die Aktivitdt des geschuppten und des versprithten Katalysators

wurde bei der Hydrierung von Fetisdurenitrilen zu Fettaminen be~-

stimmt, Die ermittelte Aktivitidt wurde auf die eines Laborstandard-



Ergebnisse sind in Tabelle 3 zusammengestellt., Sie zeigen; daB8 sich
die Aktivitédten der geschuppten und der verspriihten Katalysatoren

wiederum nicht signifikant unterscheiden,
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Katalysators bezogen; dessen Aktivitdt gleich 1 gesetzt wurdé, Die

Tabelle 3
Katalysator Katalysatorform Aktivitht
Kt 6500/PS geschuppt ' 0;96
Kt 6500/PK verspriiht 0,93
Kt 6503/PS geschuppt 1,13
Kt 6503/PK verspritht , 1,17

!
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Erfindungsanspruch

1e Verfahren zur Herstellung von Katalysatoren, die &us hochdispersem,
pyrophorem Metall oder hochdispersem; pyrophorem Metall auf anorga-
nischem Triger und einem Anteil von 60 bis 90 % eines iiber 313 X
- schmelzenden Stoffes, beispielsweise Hartfett; Hartparaffin oder

Fettamin bestehen, dadurch gekennzeichnet, daB die geschmolzenen

Katalysatorsuspensionen durch Versprithung und gleichzeitige Ab-
kithlung in eine feinkﬁrnige; gut rieselfdhige, luftstabile Form

fiber~fiihrt werden,

2. Verfahren nach Punkt 41, dadurch gekennzeichnet;‘daﬁ fir die Ver-

sprihung der Katalysatorsuspensionen Zweistoffdiisen, deren Bohrung
fir den Produktdurchiritt bis kurz vor der Diisendffnung einen
konstanten Durchmesser besitzen und die im letzten Teil konisch

erweitert sind; eingesetzt werden,

‘Hi'ér_zu 1Seite Zeichhun,gén
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