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Spos6b wytwarzania katalizatora do niskotemperaturowej syntezy amohiiku
i katalizator do niskotemperaturowej syntezy amoniaku

Przedmiotem wynalazku jest sposdb wytwarzania katalizatora do niskotemperaturowej syntezy amo-
niaku oraz katalizator do niskotemperaturowe;j syntezy amoniaku z azotu i wodoru pod ci$nieniem atmosfe-
rycznym lub podwyiszonym, w zloZu stacjonarnym lub fluidalnym.

Znane s3 katalizatory do niskotemperaturowej syntezy amoniaku z azotu i wodoru, sg to tréjskiadni-
kowe zwigzki warstwowe typu grafit —chlorek metalu przejéciowego — metal alkaliczny. Katalizatory te
otrzymuje si¢ dzialajac parami chlork6éw metali przejéciowych na grafit w temperaturze 573-623 K i nastgp-
nie na otrzymany zwigzek warstwowy grafitchlorek metalu przejSciowego w temperaturze 573-673 K dziala-
jac parami metalu alkalicznego pod préznig.

Znany jest sposOb wytwarzania katalizatora stosowanego w syntezie amoniaku polegajacy na tym, z¢
noénik katalizatora nasyca si¢ sktadnikiem aktywnym, po czym nasycony no$nik ogrzewa si¢ w atmosferze
redukujacej po kazdym nasyceniu.

Katalizator wytworzony tym sposobem posiada jako noénik wegiel z zawartodcia grafitu o Scile
okre§lonych wymiarach geometrycznych. Skiadnikiem aktywnym sa metale przejSciowe grupy VB, VIB,
VIIB i VIII ukiadu okresowego w ilosci 0,1-50% wagowych oraz jony metalu modyfikujgcego wybrane z
grupy IA lub I1A ukiadu okresowego, lub z lantanowcéw, lub aktynowc6é6w w ilosci 0,1-4 krotnej w stosunku
do zawartoéci metalu przejSciowego.

Znane katalizatory do niskotemperaturowej syntezy amoniaku typu grafit—chlorek metalu
przejéciowego — metal alkaliczny lub typu wegiel z zawartoscia grafitu — metal przejéciowy — metal alkali-
czny wykazuja niezadawalajgca aktywno$é oraz ulegaja szybkiemu écieraniu, szczeg6lnie podczas pracy w
zZiozu fluidalnym. .

Katalizator posiadajacy korzystne wiasnosci powinien charakteryzowaé si¢ wysokq aktywnoscig w
warunkach diugookresowej pracy oraz wysoka wytrzymaloscig mechaniczng w szczegdlnoéci odpornoscia
na {ciernie. : '

" Celem wynalazku jest usunigcie wskazanych niedogodnoéci znanych katalizatoréw niskotemperaturo-
wej syntezy amoniaku przez opracowanie sposobu wytwarzania katalizatora o wysokicj aktywnodci i
zwickszonej odpornosci mechanicznej w szczegblnoéci na £cicranie.

Wedlug wynalazku tréjskladnikowy zwigzek warstwowy grafit — chlorek metalu przejSciowego —
metal alkaliczny, w ktérym metal przejsciowy oznacza metale III, IV i VIII grupy oraz V, VIi VII podgrupy
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ukladu okresowego, otrzymany dowolnym znanym sposobem osadza si¢ na trwalych nosnikach tlenkowych,
korzystnie posiadajacych wlasnoéci elektronodonorowe w szczegélnosci na tlenkach metali I i/lub IT i/lub
III i/lub IV grupy ukiadu okresowego.

Proces wytwarzania katalizatora do niskotemperaturowej syntezy amoniaku sklada si¢ zasadniczo z
dwéch gléwnych etapéw.

Pierwszy etap wytwarzania katalizatora polega na wytworzeniu znanymi sposobami tr6jsktadnikowego
zwiazku warstwowego grafit —chlorek metalu przej$ciowego —metal alkaliczny.

Etap drugi wytwarzania katalizatora polega na zmieszaniu mechanicznym wytworzonego w etapie
pierwszym zwiazku tréjskladnikowego z odpowiednio rozdrobnionymi tlenkami metali korzystnie I-IV
grupy ukiadu okresowego jak na przyklad Al;0;, CaO, KO, TiO;, SiO,, MgO i inne. Wymienione tlenki
I-1V grupy ukiadu okresowego moina tez dodawaé bezposrednio w- trakcie wytwarzania zwiazku
tréjskiadnikowego.

Po zmieszaniu i uplastycznieniu masy katalitycznej, korzystnie z niéwielkim dodatkiem wody masg
formuje si¢ i suszy przez kilka godzin w temperaturze otoczenia i nast¢pnie aktywuje w temperaturze
378-423K.

Katalizator do niskotemperaturowej syntezy amoniaku z azotu i wodoru, wytworzony sposobem
‘wedlug wynalazku, zawiera 10-90 cz¢sci wagowych tréjskiadnikowego zwigzku warstwowego typu grafit —
chlorek metalu przejSciowego —metal alkaliczny w ktérym metal przejéciowy oznacza metale III, IVi VIII
grupy oraz V, VIi VII podgrupy ukiadu okresowego i 90-10 cz¢sci wagowych tlenkéw metalicznych lubich
-mieszaniny, metali I i/lub II i/lub III i/lub IV grupy ukiadu okresowego.

O wiasnosciach katalizatora decyduje jego ogdlny skiad chemiczny oraz w duzej mierze jego struktura
wynikajaca ze sposobu wytwarzania.

Katalizator wedtug wynalazku charakteryzuje si¢ wysoka aktywno$cig w warunkach pracy oraz wysoka
wytrzymalo$cia mechaniczng wymagang ze wzgledu na mozliwos$¢ kruszenia si¢ katalizatora podczas pracy.

Przedmiot wynalazku jest blizej objasniony na przykladach, ktére jednakze nie ograniczaja zakresu jego
stosowania.

Przyktad I. Do szklanej ampuly wsypano okolo 5g grafitu typu Sri Lanca i 15g pylistego chlorku
#clazowego. Po wytworzeniu ciénienia 10°Pa zatapiano ampulg i mieszaning ogrzewano przez 20 godzin
utrzymujac temperatur¢ do 573K.

Wytworzony zwiazek warstwowy grafit — FeCls przemywano woda destylowana w celu rozpuszczenia
nadmiaru nieprzereagowanego chlorku Zelazowego po czym suszono go w temperaturze do 400K. Tak
wytworzony zwigzek warstwowy naparowywano parami metalicznego potasu w temperaturze do 623 Ki pod
obniZonym ci$nieniem celem otrzymania tréjskiadnikowego zwigzku warstwowego grafit — FeCl; — potas.
Nastepnie do porcelanowego moZdzierza wsypano 9g tréskiadnikowego zwigzku warstwowego grafit —
chlorek zelazowy —potas o stosunku wagowym potasu do zelaza rbwnym 3: 1. Nast¢pnie dodano 4,5g
glinki kaolinowej, 2,25 g tlenku magnezowego, 2,25g tlenku glinowego i 2,25 g tlenku wapniowego, po czym
calo§¢ wymieszano przez ucieranie. Mase katalityczng formowano w prasie rgcznej na tabletki o $rednicy
Smm i wysokosci 7mm. Nast¢pnie uformowane tabletki suszono przez okres 24godzin w temperaturze
otoczenia i potem aktywowano przez okres 3 godzin w temperaturze 378 K.

Przyktad II Do szklanej ampuly wsypano okolo 5g grafitu typu Sri Lanca i 15g pylistego chlorku
zelazowego. Po wytworzeniu cifnienia 10°Pa zatapiano ampul¢ i mieszaning ogrzewano przez 20 godzin
utrzymujac temperaturg¢ do 573 K. Wytworzony zwigzek warstwowy grafit— FeCl przemywano wodg
destylowang w celu rozpuszczenia nadmiaru nieprzereagowanego chlorku zelazowego po czym suszono go w
temperaturze do 400 K. Tak wytworzony zwigzek warstwowy naparowywano parami metalicznego potasu w
temperaturze do 623K i pod obnizonym ciénieniem celem otrzymania tr6jskladnikowego zwigzku warstwo-
wego grafit — FeCl; —postas. Nastepnie do porcelanowego moZdzierza wsypano 11,3 g tréjsktadnikowego
zwiazku grafit — chlorek Zelazowy — potas o stosunku wagowym potasu do Zelaza réwnym 3,7 : 1. Nastgpnie
dodano 10g tlenku magnezowego, 1g tlenku wapniowegoi 1 g tienku barowego, po czym cato$€ wymieszano
przez ucieranie. Mas¢ katalityczng formowano w prasie r¢gcznej na tabletki o érednicy Smm i wysokosci
7mm. Nast¢pnie uformowane tabletki suszono przez okres 2430dzm w temperaturze otoczenia i potem
aktywowano przez okres 3godzin w temperaturze 400K.

Na katalizatorze wytworzonym wedhug przykiadu I uzyskano w reaktorze przeplywowym przy parame-
trach przeplywu: temperatura — 567K, obcnmmc—ZOOgodz ci$nienie atmosferyczne, szybko$§¢ tworze-
nia amoniaku z azotu i wodoru réwna :

dm’NH,
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Na katalizatorze wytworzonym wedlug przykiadu II uzyskano przy temperaturze 533K i pozostatych
warunkach identycznych jak wyzej, szybko$¢ tworzenia amoniaku z azotu i wodoru réwna

dm’NH;,

Uzyskane wartosci liczbowe sz ybkosci tworzenia si¢ amoniaku z azotu i wodoru s3 wielokrotnie wyZsze
niz uzyskiwane w identycznych »arunkach na znanych katalizatorach syntezy amoniaku..

ZastrzeZenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania katalizatora do niskotemperaturowej syntezy amoniaku, skiadajacego si¢ z
trdjskiadnikowego zwigzku warstwowego grafit — chlorek metalu przej§ciowego — metal alkaliczny, gdzie
metal przejéciowy oznacza metale III, IV i VIII grupy oraz V, VI i VII podgrupy ukladu okresowego,
polegajacy na nasyceniu grafitowego nosnika katalizatora skladnikami aktywnymi przez ogrzewanie i
nastepnie aktywacje¢, zmamienny tym, ze zwigzek warstwowy grafit — chlorek metalu przejéciowego — metal
alkaliczny, w ktérym metal przejéciowy posiada wyzej podane znaczenie, miesza si¢ z rozdrobnionymi
tlenkami metali, korzystnie I i/lub II i/lub III i/lub IV grupy ukiadu okresowego, korzystnic z niewielkim
dodatkiem wody, po czym po uplastycznieniu i uformowaniu masg suszy si¢ w temperaturze otoczenia i
nast¢pnie poddaje aktywacji w temperaturze 378-423K. _ '

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze tlenki metali I i/lub II i/lub III i/lub IV grupy ukiadu
okresowego miesza si¢ z trjskiadnikowym zwigzkiem warstwowym w trakcie jego wytwarzania i/lub po jego
wytworzeniu. ) : .

3. Katalizator do niskotemperaturowej syntezy amoniaku z azotu i wodoru zawierajacy trdjskladnikowy
zwigzek warstwowy grafit —chlorek metalu przejéciowego —metal alkaliczny, gdzie metal przejéciowy
oznacza metale II1, IV i VIII grupy oraz V, VIi VII podgrupy ukiadu okresowego, mamiesny tym, ze zawiera
10-90 cz¢éci wagowych tréjskiadnikowego zwigzku warstwowego grafit —chlorek metalu przejéciowego —
metal alkaliczny w ktérym metal przejéciowy ma wyzej podane znaczenie oraz 90-10 cz¢Sci wagowych
tlenkéw metalicznych, korzystnie I i/lub II i/lub III i/lub IV grupy ukladu okresowego.
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