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Sposób wytwarzania katalizatora niklowo-glinowego

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia katalizatora niklowo-glinowego o dużej aktyw¬
ności i wysokiej wytrzymałości mechanicznej słu¬
żącego do uwodornienia fenolu i innych związków
aromatycznych.

Znane sposoby wytwarzania katalizatora niklo¬
wo-glinowego polegają na przygotowaniu roztworu
azotanu niklu i roztworu glinianu sodowego, wy¬
trąceniu i odsączeniu wodorotlenków niklu i glinu,
myciu ich, suszeniu, mieleniu, pastylkowaniu, re¬
dukcji i kilkutygodniowym przechowywaniu kata¬
lizatora w atmosferze dwutlenku węgla.

Roztwór azotanu niklu przygotowywano przez
zmieszanie w stosunku 1 :1 roztworu otrzymanego
z roztwarzania w kwasie azotowym granulek ni¬
klu hutniczego z roztworem zużytego katalizatora
niklowo-glinowego roztwarzanego również w kwa¬
sie azotowym. Roztwarzanie prowadzono w ten
sposób, aby po jego zakończeniu otrzymać w roz¬
tworze niewielką ilość wolnego kwasu azotowego.
Roztwór glinianu sodu przygotowywano rozpusz¬
czając glin metaliczny lub wodorotlenek glinu
w roztworze ługu sodowego.

Wytrącanie wodorotlenków niklu i glinu pro¬
wadzono w temperaturze 80°C, zlewając i jedno¬
cześnie mieszając roztwory azotanu niklu i glinia¬
nu sodu przy zachowaniu pH 7,5. Wytrącone wo¬
dorotlenki niklu i glinu odsączano, przemywano
wodą destylowaną do zaniku jonów N03, a na¬
stępnie suszono w temperaturze 120°C, mielono,
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mieszano z dodatkiem 4% grafitu, pastylkowano.
oraz poddawano redukcji. Zawartość azotu w pro¬
dukcie przed redukcją wynosiła 2,5 do 3%. Re¬
dukcję katalizatora prowadzono początkowo mie¬
szanką azotu i wodoru a następnie wodorem, tak
by temperatura redukcji wynosiła 380°C. W wyni¬
ku redukcji, po ochłodzeniu i kilkugodzinnym
przedmuchu katalizatora zredukowanego azotem
zawierającym niewielką ilość tlenu, otrzymywano
produkt pylisty lub w formie rozkruszonych pa¬
stylek o dużej aktywności, lecz o słabej wytrzy¬
małości mechanicznej. Produkt ten więc poddawa¬
no zmieleniu i zmieszaniu z dodatkiem grafitu
oraz ponownemu spastylkowaniu.

W ten sposób otrzymywano katalizator o dużej
wytrzymałości mechanicznej lecz o niskiej aktyw¬
ności i dużym ciężarze usypowym. Katalizator ten
po okresie kilkutygodniowego przechowywania w
atmosferze dwutlenku węgla stosowano w proce¬
sach uwodornienia związków aromatycznych w fa¬
zie gazowej.

Stwierdzono, że można otrzymać katalizator ni-
klowo-glinowy o dużej aktywności i równocześnie
dużej wytrzymałości mechanicznej, jeżeli wodoro¬
tlenki niklu i glinu strąca się z roztworu azota¬
nów niklu i glinu, roztworem glinianu sodowego,
a następnie 40%-owym roztworem ługu sodowego.
Wytrącanie przeprowadza się przy pH powyżej 9
i temperaturze powyżej 80°C aż do momentu wy¬
trącenia około 95% wodorotlenków. Następnie wy-
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trącanie przerywa się, miesza roztwór kilka godzin
i obniżając 1>H do 8—9 wytrąca resztę wodorotlen- *
ków.

Tak wytrącony osad wodortlenków niklu i glinu
przechowuje się zalany wodą w zbiornikach w
okresie 10—40 dni i w czasie przechowywania przy
zachowaniu pH 8—9 powtarza się kilkakrotnie
następujące po sobie kolejno operacje mieszania
osadu, dekantowania sklarowanego roztworu znad
osadu i zalewania wodą destylowaną. Przygotowa¬
ny tak osąd poddaje się w sposób znany dalszym
operacjom suszenia, mieszania z dodatkiem gra¬
fitu, pastylkowania, redukcji i przechowywania w
atmosferze dwutlenku węgla, przy czym kataliza¬
tor zredukowany posiada dużą aktywność i wy¬
trzymałość mechaniczną bez konieczności stoso¬
wania dodatkowych zabiegów.

W sposobie według wynalazku korzystnie jest
stosować 80—100% azotanu niklu pochodzącego z
roztwarzania zużytego katalizatora niklowo-glino¬
wego w kwasie azotowym, przy czym do roztwa¬
rzania stosuje się 46 części wagowych kwasu azo¬
towego na 26 części wagowych katalizatora zuży¬
tego. Reszta azotanu niklu w roztworze pochodzi
z roztwarzania niklu hutniczego.

Zaletą sposobu według wynalazku jest uzyska¬
nie aktywnego i równocześnie wytrzymałego me¬
chanicznie .katalizatora już po jednokrotnym pa-
stylkowaniu i uniknięcie pogarszającego aktywność
dodatkowego pastylkowania.
Przykład. 260 g wysuszonego katalizatora

zużytego zawierającego 41% niklu, oraz 13% glinu
dodawano w temperaturze 80—95°C do 520 ml
kwasu azotowego o stężeniu 63% zmieszanego z
400 ml wody destylowanej i rozpuszczono w tem¬
peraturze 80—95°C. Następnie oddzielono niewiel¬
ką pozostałość nierozpuszczonego katalizatora.
Otrzymano 780 ml roztworu azotanów o stężeniu
niklu 125 g/litr, oraz glinu 32 g/litr. Do roztworu
tego dodano 17,1 g niklu w postaci roztworu azo¬
tanu niklu o stężeniu 125 g/l. Oba te roztwory wy¬
mieszano i rozcieńczono do stężenia niklu 120 g/l.
Równocześnie przygotowano roztwór glinianu sodu
o stężeniu A1203 200 g/l w ilości 130 ml.

Następnie mieszając wytrącono wodorotlenki ni¬
klu i glinu w temperaturze 100°C przy pH 10 rów¬
nocześnie wprowadzając do mieszalnika roztwór
azotanów niklu i glinu i roztwór glinianu sodu. Po
wlaniu całej ilości glinianu sodu, nie przerywając
wytrącania wprowadzono w dalszym ciągu roztwór

ługu sodowego 40%-owego, aż do wytrącenia około
95% wodorotlenków, po czym przerwano wytrąca¬
nie i nie zmieniając temperatury i pH mieszano
roztwór przez 5~ gadzin.

5 Następnie dokończono wytrącania ustalając pH
równe 8,5. Trzy wytrącone w ten sposób szarże
przechowywano w naczyniu ze stali kwasoodpor-
nej przez okres 4 tygodni. Co kilka dni dekanto-
wano klarowną ciecz znad osadu zalewając go

10 ponownie wodą destylowaną w kilkakrotnym nad¬
miarze pH roztworu utrzymywano około 9.

Po okresie wyżej wymienionym osad odsączono,
przemyto wodą destylowaną i oznaczono zawartość
azotu, która wynosiło 0,8%. Wysuszony osad wo¬
dorotlenków poddano zmieleniu, zmieszaniu z do¬
datkiem 3% grafitu, oraz spastylkowaniu. Pastylki
redukowano sposobem ogólnie stosowanym. Otrzy¬
mane pastylki katalizatora po redukcji były spoi¬
ste, bez pęknięć o dobrej wytrzymałości mecha¬
nicznej (wytrzymałość badanej pastylki na zgnia¬
tanie powyżej 6 kg) i równocześnie wysokiej ak¬
tywności rzędu 70—80, oraz o ciężarze usypowym
0,7 do 0,8 kg na litr, tak że nadawały się do za¬
stosowania w procesie uwodornienia fenolu bez
stosowania powtórnego mielenia i pastylkowania.
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Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania katalizatora niklowo-gli-
nowego na drodze wytrącania wodorotlenków ni¬
klu i glinu z roztworów ich soli, wysuszenia wo¬
dorotlenków, zmieszania ich z grafitem i formowa¬
nie w pastylki, które po redukcji przechowuje się
w atmosferze dwutlenku węgla, znamienny tym,
że wodorotlenki niklu i glinu strąca się z roztworu

35 ich azotanów roztworem glinianu sodowego, a na¬
stępnie 40%-owym roztworem ługu sodowego, za¬
chowując przy wytrącaniu początkowo pH powyżej
9 i temperaturę powyżej 80°C aż do wytrącania
około 95% wodorotlenków, po czym przerywa się

40 wytrącanie, miesza roztwór kilka godzin i następ¬
nie wytrąca dalej obniżając pH do wartości 8—9,
wytrącony osad wodorotlenków niklu i glinu prze¬
chowuje się zalany wodą w zbiornikach w okresie
10 do 40 dni i" w czasie przechowywania przy za-

45 chowaniu pH 8—9 powtarza się kilkakrotnie na¬
stępujące po sobie kolejno operacje mieszania osa¬
du, dekantowania sklarowanego roztworu znad
osadu i zalewania wodą destylowaną, po czym z
osadem postępuje się w znany sposób.
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