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(54) Zpusob p¥ipravy nosife ve tvaru vytlaéki pro reformovaci nebo od-

sifovaci katalyzatory

Vynaélez se tyka zpusobu pripravy protlago-
vanych nosi¢d, uréenych pro katalyzatory, pro
reformovani benzinu nebo odsitovani ropnych
frakei.

Protladované katalyzatory pati{ mezi prog-
resivni typy katalyzatorti v chemickém  pru-
myslu. Vyhodou tvarovani katalytické hmoty
nebo hmoty nosi¢e protladovanim je snadna
piiprava katalyzatort o malém praméru, co?
je vyznamné pro sniZeni vlivu vnitfni difuze
pfi vlastni katalytické reakci. Protladovénim
lze snadno vyrobit ®stice o priméru 1—
2,5 mm, které jinymi postupy napt. tabletaci,
nelze ziskat, nebo je lze vyrobit napt. kulié-
kovénim za cenu niz§i produktivity.

Postup formovéni katalytickych hmot ma
bazi hydroxidu hlinitého nebo samotného
hydroxidu hlinitého je znidmy a b&né se pro-
vadi. Zplsob vyroby protlaovanych kataly-
zatorll spodiva v peptizaci katalytické hmoty
nebo hydroxidu hlinitého kyselinami za pii-
davku vody v hnéticich opatfenych michad-
ly. Vznikl4 pasta se protla¢uje $nekovymi ne-
bo pistovymi protladovacimi stroji, vytlatky
se susi, Zthaji ma vzduchu nebo v inertnim

- plynu a vyZihané vytlatky nosite se impreg-

nuji roztoky aktivnich slozek, znovu sudi
a piipadné aktivuji 2ihanim na urcitou teplo-
tu. :
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Pripravuje-li se katalyzator sycenim noside
roztoky aktivnich sloZek, musf protlacovany
nosi¢ vykazovat uréité mechanické vlastnosti,
aby byl pouzitelny pro vyrobu katalyzatort.
Céstice nosie musi mit dostatetnou mecha..
nickou pevnost, maly otér a mesmi se v dal-
Sich fazich vyroby katalyzatoru rozpadat. Pii
praktické aplikaci postupu tvareni protladova-
nim totiz nékdy dochazi k potizim, projevu-
jicim se v podélném praskéni ¢astic nosite bud
ve f4zi formovéani pasty protlacovinim, nebo

pri styku suSeného noside se vzdusnou vlh-

kosti, nebo pfi styku Zihaného noside s rozto-
ky aktivnich sloZek pri syceni. Uvadi se, Ze
pri¢inou mize byt vznik nizkoporézni struk-
tury nebo vnitini pnuti v éasticich vznikajici
nasledné po peptizaci a protladovani nebo po
suseni. ‘ ‘

Nyni bylo zjist&no, %e mechanické a fyzi-
kdlni vlastmosti. vytlagkt ovliviiuje stupen
peptizace hydroxidu hlinitého, ktery je nutné
upravovat v zavislosti na vlastnostech vycho-
ziho hydroxidu hlinitého, ma-li se dosdhnout
zcela urditych mechanickych vlastnosti vy-
tlacku. ' ‘ _

Zpusob piipravy nosife ve tvaru vytlagkd
pro reformovaci nebo odsifovaci katalyzato-~
ry, vznikajiel impregnaci nosi¢e ve tvaru vy-
tla¢kt aktivinimi sloZkami, jako roztokem



. kyseliny chloroplatiéité, roztokem kyseliny
chloroplati¢ité a sloudeninami rhenia spolu
s kyselinou octovou a/nebo chlorovodikovou,
roztokem kyseliny chloroplati¢ité a sloudeni-
nami iridia, amoniakalnim roztokem dusiéna-
nu kobaltnatého nebo/a nikelnatého a molyb-
denanu amonného, sufenim impregnovaného

noside pii teploté 100 az 150 °C a ptipadné akti-

vaci p¥i teplotéch 250 a% 600 °C z bohmitického
nebo bayeritického hydroxidu hlinitého s 0,01
a2 10 9y kysliéniku titaniditého, piipraveného
rozkladem alkoxyhlinitych sloufenin s délkou
alkylu Cy aZ Cg alkalickymi & kyselymi roz-
toky nebo vodou pod tlakem, peptizaci za pfi-
davku kyselin a vody a nésledujicim pro-
tladovanim a suSenim a %Zihénim vytlackd
o vysledné mechanické pevnosti 4,5 az 5,5 N/
mm, spodiva podle vynélezu v tom, Ze hydro-
xid hlinity s 0,01 aZ 10 % kyslitniku titani¢i-
tého, pripraveny rozkladem alkoxyhlinitych
sloudenin s délkou alkylu Cy a% Cgg alkalicky~
mi ¢ kyselymi roztoky nebo vodou pod tla-
kem o velikosti ¢astic v rozmezi 15 az 200 u
se peptizuje 0,2 aZ 6,2 %y hmot. kyseliny oc-
tové, mebo 0,4 aZ 5,5 Y kyseliny mravendi ne-
bo 0,3 aZ 3,8 Y, kyseliny dusi¢né nebo 0,9 aZ
11,5 9/, kyseliny citronové mebo 1,4 aZ 18 %
kyseliny &tavelové nebo/a mlééné po dobu 0,5
a% 6 hod. za p¥idavku vody v takovém mnoz-
stvi, Ze ziskan4d hmota se d4 formovat do tva-
ru vytladkd, které se sudf pii teplot€ 100 az

150 °C a #fhaji pii 450 aZ 650 °C po dobu 2 aZ -

16 hod. Pi¥i peptizaci se postupuje tak, Ze

hydroxid hlinity o velikosti ¢astic 18 u se vy-.

hodné& peptizuje kyselinou octovou v mnozstvi

0,2 a% 0,6 % hmot., hydroxid hlinity o veli-

kosti ¢astic 32 u se peptizuje kyselinou octo-
vou v mno¥stvi 0,5 aZ 1,2 9%, hmot., hydroxid
hlinity o velikosti ¢astic 47 u se peptizuje ky-
selinou octovou v mmo¥stvi 1,2 a% 1,6 %, hmot.,
hydroxid hlinity o velikosti &astic 150 u se
peptizuje kyselinou octovou v mnoZstvi 5,8 aZ
6,2 9/p hmot.

Hydroxid hlinity o velikosti ¢éstic 47 u se
mige déle peptizovat kyselinou dusiénou
v mnozstvi 0,6 aZ 1,0 %, hmot., nebo kyselinou
mravendi v mnoZstvi 0,8 aZ 1,2 9, hmot., nebo
kyselinou citronovou v mno#stvi 1,8 a% 2,2 %,

nebo kyselinou §tavelovou v mmnozstvi 3 aZ

3,4 9/, nebo kyselinou mléénou v mnoZstvi 3
a% 3,49 Mno¥stvi peptizatniho €inidla lze
zvysit o 359/, ¢imZ se dosdhne zvySeni me-
chanické pevnosti vytlagkl.

‘Nezvoli-li se optimélni mnozstvi peptizac-
niho ¢inidla, neziska se nosi¢ s-vhodnymi me-
chanickymi vlastnostmi. Je-1i stupenl peptiza-
ce mizky, maji vytlatky malou mechanickou
pevnost a velky otér a je-li stupeil peptizace
vétsi ne? optimalni, extrudaty pfi dalim zpra-
covéni praskaji, &im% se nezadoucim zplso-
bem zvy$uje odpad pii vyrobé katalyzdtort.
Bylo zji$téno, ¥e hydroxid hlinity vyrobeny
jednim postupem pripravy vyZaduje odlidné
podminky peptizace, 1i8i-1i se tento hydroxid
" hlinity velikosti primarnich ¢astic. _

Bylo zji§t&no, Ze bohmiticky nebo bayeritic-
ky hydroxid hlinity s 0,01 aZ 10 % kysli¢niku

titani¢itého, ptipraveny rozkladem alkoxyhli-
nitych sloudenin s délkou alkylu Cy aZz Cg
alkalickymi roztoky, kyselymi roztoky nebo.
vodou pod tlakem, majici velikost ¢astic, pro
kterou plati, Ze 50 0/, Gastic m4 veétsi priumér
ne? je uvedeny &selny Udaj, v intervalu 15 aZ
200 x je nutné peptizovat 0,2 aZ 6 %, hmot.
kyseliny octové, aby bfitova pevnost vytlackt
byla v rozsahu 4,5 a% 5,5 N/mm. :
Déle bylo zjiiténo, Ze pouzije-li se pro pep-

* tizaci hydroxidu hlinitého vzniklého rozkla-

dem alkoxyhlinitych sloudenin s délkou fe-
tézce alkylu C, aZ Cgy alkalickymi & kyselymi
roztoky nebo vodou pod tlakem jinych kyse-
lin neZ kyseliny octové je pro dosaZeni stej-
nych mechanickych vlastnosti nutny zcela
uréity pridavek prislusné kyseliny, jehoz ve-
likost z&visi nma velikosti primamnich ¢&astic
hydroxidu hlinitého a sile kyselosti dané ky-
seliny. Pro zachovani stejné mechanické pev-
nosti se U¢inek poloviéni doby hnéteni kom-
pensuje zvySenim mnoZstvi peptizaéniho
¢inidla o 35 U/ rel.

Pasta z hydroxidu hlinitého vzniklého roz-
kladem alkoxyhlinitych sloudenin kyselymi
alkalickymi roztoky nebo vodou pod tlakem
petizovana podle vyse uvedeného postupu se
formuje na $nekovém nebo pistovém protla-
Sovacim stroji, vytladky se susi, Zfhaji ma
vzduchu nebo v inertni atmosféi'e pii teploté
450—650 °C po dobu 2—16 hod.

P#i vyrobé reformovacich katalyzatord se
vytlatky Zihaného nosice impregnuji rozto-
kem kyseliny chloroplati¢ité nebo smé&nym
roztokem kyseliny chloroplati¢ité a rhenistanu
amonného nebo kyseliny rhenisté nebo rozto-
kem kyseliny chloroplatitité, kysli¢niku ger-
manititého. Impregnaéni - roztoky obsahuji
navic organické mebo anorganické kyseliny,
aby se doséhlo rovnomérného rozloZéni ak-
tivnich sloZek v katalyzdtoru. Reformovaci
katalyzatory lze pripravit i tak, Ze se aktivni
slozky nan4ii zvla§t v oddélenych impregnad-
nich stupnich, pti¢em? poradi nénosu slozek
neni rozhodujici. A

P#i vyrobé odsitovacich katalyzatort se Zi-
hany mosié impregnuje amoniakélnim rozto-
kem dusidnanu kobaltnatého a/nebo nikelna-
tého a molybdenanu amonného. Nasyceny ka-
talyzator se vysusi p¥i 100—150 °C, p¥fpadné
aktivuje pii teplotdch 250—600°C po dobu
1—12 hodin. . _

Podstatu vynalezu blize objasni nésledujici
piiklady. .

Priklad 1

900 g hydroxidu hlinitého vzniklého roz-
kladem alkoxyhlinitjch sloudenin rdzného
granulometrického sloZeni bylo peptizovino
po dobu 2 hodin kyselinou octovou za ptidav-
ku takového mmo#stvi vody, aby vznikla tvar-
na pasta. Po protlateni pasty matrici s otvory
o priméru 2 mm na pistovém stroji byly vy-



tlatky suSeny, zthény pii 500 °C po dobu 4
hodin a pak hodnoceny z hlediska mechanické
pevhosti. o

Tabulka 1
podil
rozpad-
c?.igiﬁ;?' mnoZstvi | britovad 1ych
‘ozn. y i CH3COOH | pevnost | &astic
NNt %: N kata-
Castic (u) lyzatoru
%
1 18 0,1 4 0
2 0,25 9 0
3 1 17 41
4 32 0,4 4 0
5 1 7 0
6 2,5 15 39
7 47 0,5 4 0
8 2 9 0
9 4 13 36
10 195 © 2 4 0
11 6 8 0
12 10 11,6 22

Vyzihané ¢astice noside 1—6 byly impreg-
novény roztokem kyseliny chloroplati¢ité na
0,6 %, Pt, dastice nosi&n 7—12 roztokem kyse-
liny chloroplatiéité a rhenistanu amonného.
Po vysudeni byl vyhodnocen podil rozpadlych
¢astic katalyzatoru. Vysledky jsou uvedeny
v tab. 1. Z ni je patrné, Ze katalyzatory 2,5,
8, 11 podle vynalezu maji dostatednou biito-
vou pevnost a nulovy podil rozpadlych &astic.
Katalyzatory 1, 4, 7, 10 s nizkym stupném
peptizace maji nizkou pevnost, katalyzatory
3, 6, 9, 12's vySsim stupném peptizace nez op-
timalnim maji vysokou pevnost, ale velky po-
dil ¢astic rozpadlych pti syceni.

Priklad 2

200 g hydroxidu hlinitého vzniklého rozkla-
dem alkoxyhlinitych sloudenin o velikosti ¢4s-
tic 47 u bylo peptizovano riznymi anorganic-
kymi a organickymi kyselinami lidicimi se
svoji silou kyselosti po dobu 2 hodin za pii-
davku takového mnoZstvi vody, aby vznikla
tvarna pasta. Po protladeni matrici s otvory
0 primeéru 2 mm na pistovém stroji byly vy-
tlacky suSeny, Zihany pii 500 °C po dobu 4
bhodin a pak hodnoceny z hlediska mechanické
pevnosti, VyZihané ¢astice noside byly im-
pregnovany amoniakalnim roztokem molyb-
denanu amonného a dusi¢nanu kobaltnatého a
nikelnatého na obsah 12 9/, MoO;, 1,5 %, NiO
a 1,5 95 CoO. Po vysuseni byl vyhodnocen po-
dil rozpadlych d&astic katalyzétoru. Z tabulky
2 je patrné rozdilné mnozstvi kyselin potieb-

né na optimAalni peptizaci hydroxidu hlinitého.

Katalyzatory 2, 5, 8 a 11 maji vyhovujici bii-

tovou pevnost a nulovy podil rozpadlych &as-
tic. Men$i stupel peptizace m& za néasledek
niZ8f bfitovou pevnost, vyssi stupeil peptizace,
znatny rozpad extrud4td pii syceni,

Tabulka 2
podil roz-
seii| DTitova padlych
ozn, |kyselina mnozstvi pevnost éastic
. 0 N katalyza-
torur 0/0
-1 | -dusiéni 0,4 4 0
2 0,8 8 0
3 - 2,0 15 34
4 | mra- .
venéi 0,5 3,5 0
5 : © 1,3 8 0
6 2 11 23
ki citro-
nova 1 3,5 0
8 3. 8,5 0
9 6 14 25
10 $tave- ,
lova 2 5 0
11 4,5 8 0
12 6 9 14
13 | mléén4 2 5 0
14 4,5 8 0
15 6 9 14
Priklad 3

Hydroxid hlinity s ¢4sticemi o velikosti
47 u byl peptizovan 1,6 9, kyseliny octové po
dobu 1, 2, 3 a 4 hodin. Po protladeni matrici
s otvory 2 mm byly vytlatky suseny, Zthény
4 hodiny pfi 500 °C a hodnoceny z hlediska
mechanickych vlastnosti. Vysledky jsou v tab.
3. )

- Tabulka 3

doba "~ biitova
hnéteni,'hod. pevnost, N/mm

pevnost na
¢astici, N/mm

1 7 20
2 8 23
3 11 26
4 14 30

ProdlouZenim doby hnéteni z 1 na 4 hodiny
vzrostla pevnost bfitova o 100 9, pevnost na
Castici 0 50 9. ’ '

Pri nezménéné dob& hnéteni, tj. 2 hodinach
ze stejného Udinku podle vynmalezu dosdhne
zvySenim mnoZstvi peptiza¢niho &inidla z 19/,
na29%. : '

PREDMET VYNALEZU

1. Zptsob piipravy noside ve tvaru vytladkd

pro reformovaci nebo odsifovaci katalyza-
tory, vznikajici impregnaci noside ve tva-
ru vytladka aktivnimi slozkami, jako roz-

tokem kyseliny chloroplaticité, roztokem
kyseliny chloroplati¢ité a sloudeninami
rhenia spolu s kyselinou octovou a/nebo
‘kyselinou chlorovodikovou, roztokem ky-



seliny - chloroplatidité a sloudeninami iri-
dia, amoniakdlnim roztokem dusi¢nanu
kobaltnatého nebo/a nikelnatého a molyb-

denanu amomnného, suSenim impregnova-

ného noside pii teploté 100 az 150°C a
pripadné aktivaci pri teplotdch 250 aZ
600 °C z bohmitického nebo bayeritického
. hydroxidu hlinitého s 0,01 aZ 10 %, kysli¢-
niku titani¢itého, pripraveného rozkladem
alkoxyhlinitych sloudenin s délkou alkylu
C, a% Cgy alkalickymi & kyselymi roztoky
nebo vodou pod tlakem, peptizaci za pii-
davku kyselin a vody s nasledujicim pro-
tladovanim a sufenim a Zihdnim vytla¢ka
vyznadeny tim, Ze hydroxid hlinity s 0,01
az 10 %, kysli¢niku titani¢itého, priprave-
ny rozkladem alkoxyhlinitych sloucenin
5 délkou alkylu C, az Cgp alkalickymi &
kyselymi roztoky nebo vodou pod tlakem
o velikosti &4stic v rozmezi 15 az 200 u se
peptizuje 0,2 aZ 6,2 9, hmot. kyseliny oc-
tové, nebo 0,4 az 5,5 Yy kyseliny mravendi
nebo 0,3 az 3,8 %, kyseliny dusiéné nebo
0,9 az 11,5 %, kyseliny citronové nebo 1,4
az 18 9/, kyseliny $tavelové nebo/a mlééné

po dobu 0,5 az 6 hod., za pifidavku vody

v takovém mno#stvi, Ze ziskand hmota se
da formovat do tvaru vytlatkd, které se
susi pfi teploté 100 aZ 150 °C a Zfhaji pii
450 az 650 °C po dobu 2—16 hod.

. Zpusob podle bodu 1 vyznateny tim, Ze
hydroxid hlinity o velikosti ¢éstic 18 u se
peptizuje kyselinou octovou v mnozstvi 0,2
az 0,6 9/, hmot.

Vytladili TSNP, n. p., Martin

10.

11.

. Zptsob podle bodu 1 vyznaéeny tim, Ze

hydroxid hlinity o velikosti &stic 32 u se
peptizuje kyselinou octovou v mnozstvi 0,8
—1,2 9, hmot.

. Zptsob podle bodu 1 vyznadeny tim, Ze

hydroxid hlinity o velikosti ¢astic 47 u se
peptizuje kyselinou octovou v mmnoZstvi
1,2—1,6 9, hmot.

. Zptsob podle bodu 1 vyznadeny tim, Ze

hydroxid hlinity o velikosti ¢astic 150 u se
peptizuje kyselinou octovou v mnoZstvi
5,8—6,2 9/, hmot. ’

. Zpusob podle bodu 1 vyznaleny tim, Ze

hydroxid hlinity o velikosti ¢astic 47 u se
peptizuje kyselinou dusi¢nou v mnoZstvi
0,6 aZ 1,0 9, hmot.-

. Zplsob podle bodu 1 vyznadeny tim, Ze.

hydroxid hlinity o velikosti ¢astic 47 u se

peptizuje kyselinou mravenéi v mnoZstvi

0,8 a% 1,2 %, hmot.

. Zpusob podle bodu 1 vyznaéeny tim, Ze

hydroxid hlinity o velikosti ¢astic 47 u se
peptizuje kyselinou citronovou v mnoZstvi
1,8 a% 2,2 9. .

. Zptisob podle bodu 1 vyznadeny tim, Ze

hydroxid hlinity o velikosti ¢éstic 47 u se
peptizuje 3 aZ 3,4 9/, kyseliny $tavelove.
Zptsob podle bodu 1 vyznaleny tim, Ze
hydroxid hlinity o velikosti Castic 47 .u se
peptizuje 3 az 3,4 % kyseliny mlééneé.
Zptisob podle bodu 1 aZ 10 vyznadeny tim, -
¥e mnoZstvi peptiza¢niho ¢inidla se zvysi
035 0/0. s

Cena Kéé 2,40.
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