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Verfahren zur Her:tellung von aktiven Dehydrierungs-
.- kontakten
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Bei der Dehydrierung von gas= und dampffirnigen Kohlen-
wasserstoffen ist die Verveidung von hochaktiven, bestindigen Kon-
takten von wesentlichem JinfluB. Da fir die Dehydricrung pru .tisch
in jedem Fall Mischkontakte verwendet werden, in d=2nen ~in Bestend-
teil in wesentlich groferer Menge als der oder die weiteren Bestande
teile vorliegt und dariiber hinaus die wirksamen Anteile ia den
meisten Fillen auf Trigersubstanzen aufgebracht sind, so missen
besondsre MaBnahmen fiir die Hergtellung von Kont-kten getroffen
werden, deren einzelne Teilchen eine untereinander wmdglichst gleich-
médfRige "irkung haben.

&g wurde nun erkannt, daf die Heratellung von Dehydrie-
rungskontakten von gleichférmiger Aktivitst gelingt, wenn im
Spritzverfehren auf die Trégersubstanz aufgebrachte wirmezersetz-
liche Verbindungen der katalytisch wirkenden lemente nach d-a Trocl-
nen durch stufenweise oder gleichméBig gesteigerte drhitzung im Teone
peraturgebiet von etwa 200 bis 70.° ih die Oxyde libergefiihrt werden,
wobei die vorashmlich zwischen 200 und 3200 erfolgende Abgabe der
Hauptmenge (etwa 60 bis &0 %) der bei dar Zersetzung auftretenden
Gase im Laufe von etwa zwei Stunden stattfindet,

Die Lisingen bzw. Suspensionen der wirmezersetzlichen
Verbindungen katalytisch wirksamer Elemente werden auf die Triger-
substanz aufgespritzt, wobei filr eine stiandige Durchmischung der
erwirmten Trigersubstenzen zur Erzielun; eines gleichmdBigen
Ueberzuges gesorgt wird. Nach .ufbringung der gessmten Lssung
werden die Tragersubstanzen sul etws 20u° gebracht, Um nun eine
v0llig zleichméBige Zersetzung der aufgebrachten Verbindungen zu
erh”lten, ist es erforderlich, die Temperatur nur langsam zusted-
gein und die Frhitzung in bestimmten Tempereturgebieten iiber lén-
gere Zeit cuszudehnen, So kenn min jeweils einige Zeit bei etwa
200-240°, dann wiecerum bei etwa 280°, 310°, 360°, 400°, 450°,500°
wnd 550° verweilen, wobei zur Strukturstabilisierung zweckm#Big
ein Irhitzen suf 600-700° und dariiber angesgchlossen wird., Konttkte
von gleicher "irkung we.rden durch gleichmiBige Steizerung unter

inhiltung der gleichen wrhitzungszeiten erhalten. Im Lllgemeigen
wird es geniigen, wenn die mit den Verbindungen iiberzozenen firiger-
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substanzen etwa 2 Stunden im Bereioh von 200 bis 5200 belassen
werden. Bei der weiteren Temperatursteigerung konnen dann etwas
kiipzere Zeiten filr die einzelnen Temperaburgebiete angewandt wer-
den. Als wirmezersetzliches Verbindungen kommen vornehmlich Nitrate
in Prage, die zweckmiBig in etwa 3 bis 5 %iger Losung verwandt

warden.

Die durch die erfindungsgemdBe Zersetzung von Verbindun=
gen katalytisch wirksamer alemente hergestellten Kontakte zeigen
bei Verwendung beliebiger Trégersubstanzen gleichudBige Wirkung
und lagsemeres Erlshmen als Kontakte, in denen die Zersetzung der
Verbindungen ohne die erfindungsgemdfe Kontrolle der Wermeanwen-
dung ertolpgt ist. Diese ¥irkung tritt bereits bei Benutzung der
iiblichen Trigersubstanzen, wie Tonerde, HKieseledure und Kieselgur,
ein, die keine ausgesprochene Formbestindigkeit besitzen. Besondere
Vorteile werden jedoch bei Verwendung von formbestdndigen Tréager-
substanzen erhalten.

Die Herstellung von KXontakten, dle eine gleichmdBige
Yirkung {iver lange Zeitdauer besitzen, erfolgt zweckmdfig unter
inwendung einer Vorrichtung, in der die _&sungen bazw. Suspensionen
der wirmezersetzlichen Varbindungen der xatalytisch wirksamen Tle-
mente auf die in sténdiger Lageverdnderung pefindlichen erwirmten
Trigerteilchen aufgebracht werden. Hierfiir dient beispielswelse
die nachstehend beschriebene Vorrichtung.

Die schrig, beispielsweise in einem Neigungswinkel von
u5° gestellte Drehscheibe 1 wird iiber die Rolle 2 vom Motor 3 an-
getrieben. In dem mit der Asbestwicklung 4 versehenen Zinsatztopf
5 pefinden sich die 'régerteilchea, die beim ununterbrochenen
gleichmdBigen Umlauf der Scheibe stindig ihre Lage zueinander ver-

dndera, indem sie sich gleichmafig in gewissen Zeitabsténden an
die Uberfliéche und wieder zuriick in Richtung zum Topfboden ver-

schisben, Die aufzubringende Lbsung oder Suspension wird aus dem
Spritzkolben 6 aufgebracht. Sie tritt je nach der Einstellung
schneller oder langsamer aus der Kapillare aus, wobei sie zweck~
miRig noch durch einen Gasstrom zerstédbt wird, und gelangt so auf
die rotierenden Granulen, wo das Losungsmittel unter Niederschla-~
guag der warmezersetzlichen Verbindungen auf die einzelnen Granu-
len schnell vordampft, Hierauf wird die erfindungsgendfe Zersstzung
in der bereits angegebenen Weise angeschlossen. Die entstehenden
Kontakte sind sehr haltbar und #uBerst gleichméBig.
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Die unter Anwendung der e rfindungsgemdfl hergestell ten
vontakte bei der Dehydrierung erhsltencn Vorteile werden durch die
nachstehenden Angaben erldutert.

wird Cetan beil 560° und 30 mm mit 155 ‘com/h liber einen
erfindungsgend uuter Verwendung von formbesténdigen Tpigern her=
gestellten Kontakt (a) goleitet, so zeigt das erhaltene . rodukt
eine Jodzahl von 32,2. sin unter gleichen Redingungen gewonnenes
Produkt, ggg?ﬁﬁgggnrasche bersetzung hergestellten'ﬂontakt
voa gieicher 7usanaensetzung (b) erhalten wurde, hatte dagegen aur
eine Jodzahl von 21,6. Die Benutzungadauer von a betrigh wesentlioh
{iber 10 Stunden, wobel der EKontakt in einz2lnen Fiéll~n nach 40
3tunden aoch die Anfangsausbeute von etwa 22 Gew.~% vom Gesambtein-
satz zeigh. Demgegeniiber sinkt die Aktivitdt von b bereits nach
einer Benutzungsdauer von 20 bis 25 Stunden merklich ab. Die unger
Verwendung formbectdndiger Tragersubstanzen mit dem erfindungs-
gemiBen Verfahren erhaltenan Mortschritte werden besonders deut-
lich, wenn man die erzielten Lirgebnisse in Vergleich zu den uit
den iiblich~n nicht aldsgedprochan formbestd. digen Substenzen, wie
iieselgur, erhaltenen stellt. Arbeitet man mit einen kontakt, der
unter Verwendung derselben katalytisch wirksamen substanzen und
beisyizlgweise hieselgur, jedooh unter rascher Zersetzung herge=
stelly ist, so wird in den ersten 20 bis 25 Stunden eine Durch=-
gchnittsausbeute von nur etwa 15 % erzielt, worauf die .usbeute
rasch absinkt, so daB nach weiteren 5 bis 10 Stunden nur noch etwa
10 % der cingef:ihrten rohl:nwasserstoffe dehydriert werden.,

Pateatansgpriiche

1.) Verfahren zur Herstellung von hochaktiven, bestdndi-
gen Dehydrierungskontakten, d a duroh gekennzeich-
net , dal auf Trigern im Spritzverfahren niedergeschlagene warme-
zersetzliohe Verbindungen katalytisch wirksamer flemente durch
stufenweise oder gleichmiBig gesteigerte Erhitzung im Temperatur-
gebiet von etwa 200 bis '7000 in die Oxyde iibergefchrt werden, wobsli
die vornehmlich zwischen 20C und 3200 érfolgende.Abgabe der Haupb-
menge (etwa 60 bis 70 w5) der bel der Zersetzung auftretondan Gass
im Leufe von etwa zwei Utundan startfindet. '

- 2,) ausfiihrung des Verfahrens nach AnsQruch 1, da-
durch gekeannzelchaet, daR formbesténdige Trager-
substanzen, wie Carborund, juarz und derglaichen, verwaudt wavden.
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5.) Verfahren zur Horstellung der in den Anspriichen 1

und 2 genannt:n Kontekte, d ad ur ¢ i gekennzeichnet
def die Lisungen bzw. Suspensionen wivmezersetzlicher Verbindungea
in einer fiir eine gleichmiBige Aufbringung erforderlichen Zeit in
gesigneter “Jeise auf Granulen aufgebracht werden, die {n einem in
Schrigstelluag, z.B, in einem Neigungswinkel von etwa 450, befind=
lichen, stédndig umlaufenden Gef#s bewegt werden, worauf die Var-
bindungen der erfindungsg:miRen Zersetzung unterworfen werden,
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