Erteilt auf Grund der VO. vom 12.5.1943 — RGBLII §.150

REICHSPATENTAMT

8. JUNI 1952

PATENTSCHRIFET

MNe 741998
KLASSE129 GRUPPE 1o
Rrooqo8iFblizg

Nachiréglich gedrudkt durch das Deutsche Patentamt in Miindien

20 des Ersten Geseizes zur Znderung und Uberleitung von Vorschritten
“anf dem Gebiet des gewerblichen Reditsachuizes vom 8. Juli 1940)

Dr. Otio Roelen, Oberhausen-Holten

ist als Erfinder genannt worden

" Ruhrdhemie A. G., Oberhausen-Holten

e ——

—— .
o Verfahren zur Herstellung kérniger Stiickchen aus stark wasserhaltigen

10

Massen, insbesondere zur Gewinnung von Benzinsynthese-Katalysatoren

Patentiert im Deuischen Reifch vom 2 Oktober 1837 an

" " Der Zeltraum vom 8. Maf 1845 bis einschlieBlich 7, Mai 1950 wird auf dle Patentdauar nicht angerechnet

{Ges. v, 15, %.51)
Patenferteilung bekapnigemacht am 7. Oktober 1943

Fiir eine wirtschaftlich erfolgreiche Benzin-
syntliese ans Kohlonoxyd-Wasserstoff-Gas-
gemiacken und fiw fholiche Eontuktprozesse
sind méglichst feinkdrnige, jedoch von staub-
formigen Anteilen weitgehend frein Kataly-
satoren erwinscht, deren Festigheit die An-
wenrdtng ausreichend hoher Kontaktschichten
zuliBt, Zur Herstellung dervartiger Kontalcte
pllegt man entsprechende Metallsalzl8snngen
unter Zusatz der gegebenenfalls gewiinschten
Tragersubstanzen mit Bslichen Hydroscyden

x

oder Carbonaten anszufiillen. Nach der Fii- .

trafion und Auswaschuug ist dic coistandene
stark wasserhaltige Masse in Fadem anfzn-
{edlem, . die anschliefend getrocknet und schlief-
lich gebrochen und gesicbt werden,
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Zu diesen Zweck kann man an sich he-

kannts Vorrichtungen verwenden, welche zur
Trocknumg von breiartigen Massen belcanmt
sind. Hrerbei wird dus Matcrial mit Hilfe
einey Schabers durch eine Lochplatte gepredt,
aus der ¢s unmipbclbar in eine Atmosphire
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von IwiBen Verbrennungsgasen cimtritt. Die
Temperatnr und Stromungsgeschwindigheit
dieser Gase wird derart bemessen, dall eine
schncile und vollstindige Trocknung des aus-
goformten Materials eintritt, Infolge der
raschen Wasserverdampfung entstelen inner-

halb der fenchien Massc Dampiblasen, die zu !
©unerwinschte Sioterung des  karalytischen

einer unerwitnschten Zerkleinerung der IPaden
fiithren, Dieser Staubanfall wird noch dadurch
erheblich vermehrt, daf die ’ ausgepreBten
Fadenstiicke frei auf den Boden der Auspref-
vorrichtung herabfallen,

Fs le¢ weiterhin belkannt, wasserhaliige
Massen durch Diisen fadenfbrmig ausezi-
pressen  und nech  Durchschreitung  einer
Trockenatmosphire anf Transportbinder ab-
falten zu lassen, auf denen die restliche Trock-
nung erfolgt. Hierbei tritt meist scheor in
dem zwischen Disendffnung und Transport-
band liegenden Trockenabschnitt eine so weit-
gehends Wasserverdampfung ein, dab die
Massen, die heim Auftreffen auf das Trans-
porthand eine Erschiitterung wnd Richtungs-
nderung erleiden, uuler hohem Staubanfall
nur Bruchstitcke von ungleicher GriBe or-
gehen, ’

Verarbeitet man it deg bisher belannten
Vorrichtungen angepastete Katalysatormassern,
so lassen, sich nur verhidltnismiBig dicke und
kurze Fiden gewinnen, die bei der Trocknung
wund Zerkleigernng Bruchstiicke von recht up-
gleicher Grifie liefern. Der Staubanfall ist
Iderhei recht betrichtlich =md betriigl bei-
spielsweise 40% und mehr. Zur Verwertung
der Staubanteile ist man gezwungen, die nach
der Katalysatorausfillung und -filtration er-
haltene Masse mit Wasser zu cinem Brel an-
zurithren, dem die bel der Katalysatorzuberei~
tupg anfallenden Staubameile beigemischt
werden. Eist dieser Katalysatorbrei kann niach
erneuter Filtration vorgeformt und nach ¢r-
folgter Trocknung gebrochen werden.

Es wurde pun_gelunden, daB sich stark
wasserhaltige Kontaktmassen, , die zu etwa
R0 bis 85 %0 Wasser enthalten, unter geringemn
Stanbanfali in kdrnige Stiickchen fiberfithren
lassen, wenn main die fadenformig ausgeformte
Masse upmittelbar im Anschiuf an ihre Her-
stellung auf Transportbinder abfallen 1461,
um sie dort erst durch kurzzeitige Erhitzung
mit Verbrennungsgasen zu hehandeln, deren
Tetnperatur sich auf mindestens 3507 helduft,
Die zur Anwendung kommenden Verbron-
nungsgase dirfen  weder Schwefel mnoch
sonstige Kontaktgifte enthaben. Derart me-
trocknote  Katalysatormassefidenr  zerfallen
beun Aufschlagen in kiefneve stilchenfSrmige
Stitcke, die man anschliefend ahsisht. Der
Staubanfall ist iberraschend gering und be-
lguft sich im allgemeinan auf weniger als §%e.

Die Katalysatormasse erleider bel  der

direlten Trockoung mit etwa 350 bis go0°
heiffen Verbrenmuugsyasen keine Schiadigung.
Die katalytische Aktivitit beispielsweise von
zur Denzinsynthese ans Koblenoxyd und
Wasserstoff bestimmten IKohalt-Thoriom-
Kieselgnr-Katalysatoren wird in keiner Weise
beeintrichtigt. Vor allem tritl anch keine

Maierials ein.
An Hand des nachfolgenden Beispiels moge
das Verfahren niber erliutert werden.

Eine Kobalt- und Thoriumnitrat enthalrende

wasserige Losung wurde in Gegenwart von
Kieselgur mit Sodaldsung gefillt, das Fil-
hmgsgemisch in einer Filterpresse von der
Losung getrennt und bis zum Verschwinden
der alkalischen Reuktion mit destilliertem
Wasser gewaschen., Der so erhaltene Filter-
kuchen hestand ans 8o his B3% Wasser,
10 bis 15 % Kieselgur und 5 bis i0%e Mctall-
carbonaton. Diese Masse wurde mit Hilfe
einer geeigneten Preflvorrichtung durch enge
Bohrungen von etwa 2 min Durchmesser ge-
trieben, [)e dabei entstehenden Fiden fielen
guf cin fiber Rollen laufendes endioses Stahl-
baird, das aws dinen, etwa 2 mm stacken
Drahtatiben bestand, die im lichten Ahstand
von 1 bis 2 mm voneinander angeordnet und
durch  Stahllitzen mireinander verbunden
‘waren. Das Stahlband durchlief einen
Trockner, in dem die Katalysatorfiden der
direlcten Einwirkusig schwefellreier (Gase aus-
pesetzi waren, die eine Temperatur von epwsa
400° besafien. Als Heizgas waren z. B. die bet
der katalytischen Bepzinsynthese anfallenden
schwefelfreien Endgase gesignet,

Da die Katalysatormasse wihrend der
Trocknung allseits zuginglich war, erfolgte
die Trockoung anBerordentlich rasch wand
gleichmalig aber die gesamie Oberfliche, Bei
efper Trockmungszeit von 20 sec nahm der
Wassergehalt der 2z mm starken Fiden ven
80 anf 50% ab; sic wurden dadurch form-
Lestindig wod kielten nicht mehr. An der
hinteren Umkehirolle fielen die getrockneten
Fiden ineine Avffangvorrichtung, wo sie heim
Aufschlag in kleinere Stiickchen zerbrachen
uind anschifeBend pesiebt wurden, Das Fertig-
korn stellte annidhernd gleich lange Stdbcehen
von etwa 2 mm Darchmesser dar. Der Staub-
anfall war anficrordentlich gering und betrug
kioapp 2%. Diese geringen Siaubanieile
konmren in das Falungsgefill zurickgegeben
werden.

Ist eine weiters Trocknumg derin Stibchen-
form aufallenden Masse erwiinscht, so kaun
eine pleichartige oder indirekte Nachirocknung
mit entsprechend heiferen  Verbrennungs-
gasen angeschlossen werden, welche den
Wassergelalt der Masse beispielsweise auf
5 bis 1o herabsetzt.
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Mit dem: vorstehend beschriebenen Trock-
nunpsverfahren wird gegenitber den bisher be-
kammten Verfahrensweisen: eine wesentlich
hohera Leistung erzielt, Bei der Verarbeftung
2mm starker, 85% ‘Wasszer enthaltender
Fiden worde bel elner Stablbandbreite von
50 em und efner behelzten Bandlinge von
atwa & m hel einer Aufemthaltsdaner der

" Masse von zo sec in 350 his 400° heiffen

Verbrommungsgasen pro Minate ¥ 1 Kontakt-
masse mit <inem Wassorgchalt von 4o bis
50% gewomen, ) .

Das Verfahren ist in gleicher Weise anch
zur Herstellung kémiger Stiickchen aus aicht
katalytischen Massen gocignet.

Bei der Euntwisserung feuchter Massen,
z. B, zur Trodoung von Zementrohschiamm
oder Girunguricksisnden, ist ws Lokannt, die
fewchte Masse fadenflrmig aofzuseilen, um
anf diese Weise dem Wasser vielfiltige Mog-
lichkeit zam Entweichen zu geben. Hierbel
wird jedoch stets eine mdglichst vollstdndige
Trotknung, 4. h. prakiisch eipe restlose
Wasserentberning angestrebt. Tlie Art der
trocknunden Gase, z. B. hoifle Laft, und die
Form der - entstehenden Trockenproduldte
bleibt unerheblich, mefst ist sagar ein {ibar-
wicgender Stavbanfall durchaus erwhnschsh,
Demgegenfiber wird boim vorliegendon Ver-
fahren durch die bestimmte Art der kurzzedti-
genr Trocknung mit etwa 400” heifen Ver-
bronnungsgasen unter nur tedlweiser Wasser-
entfernung eine olne berliissige Staubbil-

kornige Stiickchen zerfaHende

dung  in
Troclenmasse gewonnen,

.

PATENTANSPRUCH:

Verfahren zur Herstellung  kérmiger
Stiickchen  aus  stark  wasserbaltigen
Massen, inshesonders zur Gewlnnung von
Benzinsynthese-Katalysatoren, durch Anf-

. teilung der Masse in Fiden und anschlie-
flende kurzzeitiga Trocknung durch heifle
Gase, dadurch gekemmzeichnet, dald die in
Taden voo geringem Durchmesser ausge-
formten wasserhalti Massen unmittai-
bar im Anschlufl an dis Ausformvorrich-
tung auf ein emfloses gasdurchidssiges
Metalltband ahgelagt und auf  diesem
rithend mit heifen Verbrenmungsgasen,
deren Temperatur nicht wavechalb vou
350° liemt derart hehandelt werden, daf
nur ene oberflichliche Entfernumg des
Wassers edntriti.

Zur Abgrenzung des Erfindungsgegenstands

vom Stand der Technik sind im Erteiltngs~..

verfahren folgende Druckschriften in Betracht
pexogen worden:
Dartsche Patentschriften Nw, 102 843,
580 136, 630 z04;
franzisische Patentschrift Nt 441 715;
Ullmann, »Enzyklopidie der technisclin
Chemie«, 2. Aufl, Bd 1o, S.196, Ab-
schoittTA, &).
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