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Sposob wytwarzania porowatego tlenku glinu sluzacego
jako nos$nik katalizatorow
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Przedmiotem wynalazku jest sposdb wytwarzania
porowatego tlenku glinu o wysokiej powierzchni
wlasciwej 1 odpowiedniej strukturze porowatej,
stuzgcego jako noé$nik katalizatoréw.

Tlenek glinu otrzymany réznymi sposobami jest
powszechnie stosowany jako no$nik katalizatoréow.
Od tlenku glinu wymaga sie odpowiedniej struktu-
ry porowatej. Mikro- i makropory ksztaltujg sie
w czasie preparatyki tlenku glinu, w czasie su-
szenia wodorotlenku glinu i jego kalcynacji. Wias-
no$ci koncowego produktu zalezg w szerokim za-
kresie od parametré6w preparatyki, takich jak ro-
dzaj zwigzkéw wyjSciowych, temperatura i sposéb
wytrgcania, czas mycia, sposéb formowania masy
wodorotlenku glinu, czas i temperatura kalcynacji.

Znany jest sposéb wytwarzania Al,O; przez hy-
drolize alkoholanéw glinu. Sposobem iym wytwa-
rza sie noénik woéwczas, gdy wymagana jest jego
wysoka czysto$é, a szczegblnie jezeli no$nik nie
moze zawieraé metali alkalicznych, zelaza i krze-
mu.

Sposéb ten polega na tym, Ze alkoholan glinu
hydrolizuje sie we wrzacej wodzie, powstaly alko-
hol oddestylowuje sie, a wodng zawiesine otrzyma-
nego wodorotlenku glinu albo zageszcza przez od-
parowanie wody, albo odsgcza. Tak otrzymang ma-
se formuje sie w ziarna pastylki lub kulki o $éred-
nicy kilku milimetréw, suszy w temperaturach do
150°C, a potem poddaje kalcynacji w temperaturze
400 do 700°C. Na wytworzony w ten sposdéb nos$nik
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2
wprowadza sie skladniki aktywne, impregnujac
ziarna odpowiednimi solami metali i ponownie

ogrzewa w atmosferze utleniajgcej lub redukujgcej.
Otrzymany produkt jest gotowym katalizatorem.

W wyniku postepowania wedlug znanego sposobu
otrzymuje sie noéniki, ktére w calej swojej masie
majg jednorodng strukture. Produkty takie majg
stosunkowo niewielkg ilo$¢ makroporéw o Sredni-
cy 500 do 10000 A, tworzacych sie w wyniku od-
wodnienia wodorotlenku glinowego. Dla zwieksze_
nia iloSci makroporéw w znanych rozwigzaniach
wprowadza sie czesto do no$nika substancje poro-
twoércze, ktére jednak wnoszg szkodliwe dla kata-
lizatora zanieczyszczenia i zmniejszajg jego wytrzy-
mato$¢é mechaniczng. Z punktu widzenia skutecz-
no$ci dzialania katalizatora w wielu wypadkach
pozadane jest, aby osadzony byl na tlenku glinu o
réznej, niejednorodnej strukturze.

Celem wynalazku jest uzyskanie no$nika o nie-
jednorodnej strukturze, ktoéry posiada duzg liosé
makroporéw, powstajgcych bez zastosowania sub-
stancji porotwérczych, przy jednoczesnej wysokiej
wytrzymato$ci mechanicznej.

Cel ten zostal osiggniety przez wprowadzenie do
wodnej zawiesiny wodorotlenku glinu otrzymanego
przez hydrolize alkoholanu glinu, rozdrobnionego
tlenku glinu kalcynowanego w temperaturze od 500
do 900°C. Tlenek ten wprowadza sie w ilosci 20—
809, wagowych w przeliczeniu na noénik.
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Kalcynowany tlenek glinowy, otrzymany korzy-
stnie przez hydrolize alkoholanu glinu, rozdrabnia
sie do ziaren ponizej 0,2 mm i zarabia mokrym wo-
dorotlenkiem glinu, otrzymanym oddzielnie przez
hydrolize alkoholanu glinu. Powstala w wyniku
zarabiania mase formuje sie w odpowiednie ksztaltt_
ki, suszy i kalcynuje w zwykly spos6b, korzystnie
w temperaturach od 400 do 600°C. Tak otrzymany
no$nik ma strukture niejednorodng, sklada sie bo-
wiem z ziaren tlenku glinowego kalcynowanego w
temperaturze od 500—900°C oraz tlenku glinu kal-
cynowanego w temperaturze od 400 do. 700°C. Ta-
ki no$nik posiada réwniez niejednorodny system
por6w — mikropory w ziarnach tlenku glinu oraz
makropory miedzy ziarnami tlenku glinu. Stwier-
dzono, ze wodorotlenek glinowy otrzymany przez
hydrolize alkoholanéw glinu bardzo silnie wigze
kalcynowany w wysokich temperaturach tlenek
glinu, co prowadzi do uzyékania no$nika posiada-
jacego wysokg wytrzymato§é mechaniczng.

Odmiana sposobu wedlug wynalazku polega na
tym, Ze zamiast tlenku glinu kalcynowanego w
okreSlonej temperatlirze mieszczgcej sie w zakre-
sie temperatur od 500 do 900°C, wprowadza sie
mieszanine tlenkéw, kalcynowaﬁych w réznych
temperaturach, mieszczgcych sie w zakresie tem-
peratur od 500 do 900°C. Taka kombinacja tlenkéw
glinu pozwala otrzymaé no$nik zawierajgcy rézno-
temperaturowe odmiany Al,O; przez co uzyskuje
sie niejednorodng strukture o bardzo korzystnych
wlasnosSciach.

Sktadniki aktywne katalizatora jak sole metali
lub kwasy mineralne, mozna wprowadzi¢ do wod-
nej zawiesiny wodorotlenku glinowego, sluzgcego
do zarabiania ziaren tlenku glinu, mozna je wpro-
wadzi¢ na ziarna kalcynowanego tlenku glinowego,
wreszcie aktywatory te moga byé wprowadzone w
dowolny spos6b (np. impregnacja, naparowanie itp.)
do gotowych ksztaltek nosnika.

Wynalazek jest blizej objasniony w przykladach
wykonania no$niké6w katalizatoré6w stosowanych do
reformowania benzyn. Aktywno$¢é katalizator6w na
nos$nikach wedlug wynalazku poréwnano z aktyw-
no$cig katalizatora na noéniku otrzymanego we-
dlug znanych sposob6w.

Przyklad. Noé$nik I otrzymano wedlug zna-
nego sposobu, hydrolizujge 200 g izopropanolanu
glinu w 1 litrze wrzgcej wody. Do zawiesiny wpro-
wadzono 2,5 ml stezonego HCIl, po czym dodano
0,3 g platyny w postaci wodnej zawiesiny koloidal-
nego siarczku platyny. Do masy dodano nastepnie

10 ml 109/, -wody utlenionej. Odparowano czeSciowo .

wode, uzyskujgc wilgotng mase, ktérg formowano
w nitki przez wytlaczanie. Produkt suszono 12 go-
dzin w 150°C po czym kalcynowano w 6 godzin w
temperaturze 600°C.

W celu otrzymania nosnika II sposobem wedlug
wynalazku 100 g izopropanolu glinu hydrolizowano
w 0,5 1 wrzgcej wody, odparowano alkohol i wode,
a otrzymany wodorotlenek glinu kalcynowano 12
godzin w temperaturze 750°C. Otrzymany tlenek
glinu zmielono w mlynku kulowym i przesiano
przez sito 0,2 mm. Nastepnie hydrolizowano ‘dalsze
100 g izopropanolu glinu w 0,51 wrzgcej wody. Do
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wodnej zawiesiny powstatego wodorotlenku glinu
wprowadzono uprzednio otrzymany tlenek glinu.
Dodano 2,5 ml stezonego HCI, 0,3 g platyny w po-
staci wodnej zawiesiny koloidalnego siarczku pla-
tyny i po doktadnym wymieszaniu dodano 10 mI
109, wody utlenionej. Otrzymang mase zageszczono,
odparowujgc wode, do konsystencji przydatnej do
formowania przez wyttaczanie. Nitki katalizatora
suszono 12 godzin w 150°C, po czym kalcynowano
6 godzin w temperaturze 550°C.

W celu otrzymania noénika III, hydrolizowano
324 g etanolu glinu w 3 1 wrzacej wody. Zawiesi-
ne wodorotlenku glinu podzielono na trzy réwne
czeSci — A, B, C. Cze§é A wysuszono i kalcynowa-
no 16 godzin w 600°C, cze$é B wysuszono i kalcy-
nowano 16 godzin w 750°C. Otrzymane tlenki glinu
A i B zmielono w miynku kulowym i przesiano
przez sito 0,1 mm. Do cze$ci C wprowadzono 5 ml
stezonego HCI oraz 0,6 g platyny w postaci kom-
pleksu Kellera Pt(NH,);,Cl,. Nastepnie dodano tlen-
ki A i B, mase wymieszano i formowano przez
wyttaczanie. Nitki katalizatora suszono 12 godzin
w 150°C i kalcynowano 6 godzin w temperaturze
550°C,

Aktywnos$é katalizator6w badano w procesie re-
formowania benzyny z ropy romaszkinskiej. Su-
rowa benzyna o liczbie oktanowej 44 metodg mo-
torowg byla traktowana w laboratoryjnym apara-
cie kontaktowym, pracujacym z obiegiem gazbéw,
w obecnosci katalizatoréw otrzymanych wedlug
przykiadéw 1—3. Ciénienie we wszystkich doswiad-
czeniach wynosilo 50 atm., stosunek gazu obiego-
wego do surowca 1200 NI/1, temperatura 480°C.
Otrzymane rezultaty wskazujg na wyrazng prze-
wage katalizator6w otrzymanych z noénik6w II i
III w poréwnaniu do katalizatora otrzymanego z
noénika I. Katalizator z no$nika I przy obcigze-
niu 75 ml surowca na 50 ml katalizatora na go-
dzine daje produkt o liczbie oktanowej 87,0 z wy-
dajnofcig 81,9%,, wagowych. Katalizator z no$nika
III przy dwukrotnie wiekszym obcigzeniu — 150
ml surowca na 50 ml katalizatora na godzine daje
produkt o liczbie oktanowej 82,7 z wydajnoS$cig
84,59/, wagowych. -

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania porowatego tlenku glinu,
stuzgcego jako no$nik katalizatoré6w polegajgcy na
tym, ze alkoholan glinu hydrolizuje sie w wodzie,
z uzyskanej wodnej zawiesiny oddziela sie wodo-
rotlenek glinu, ktéry formuje sie w ksztaltki, su-
szy i kalcynuje w temperaturze od 400 do 700°C,
znamienny tym, Ze do wodnej zawiesiny wodoro-
tlenku glinu wprowadza sie w ilo$ci 20—809/, wa-
gowych rozdrobnionego tlenku glinu, kalcynowa-
nego w temperaturze mieszczacej sie w zakresie
temperatur od 500 do 900°C.

2. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1, znamienna
tym, ze zamiast tlenku glinu kalcynowanego w
okreflonej temperaturze, do wodnej zawiesiny wo-
dorotlenku glinu wprowadza sie mieszanine tlen-
k6w glinu, kalcynowanych w rézinych temperatu-
rach mieszczacych sie w zakresie temperatur od
500 do 900°C. ’

WDA-1. Zam. 1143. Naklad 250 egz.



	PL63339B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


