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Vérfahreﬁ zur Herstellung von oberflachenaktiven 9
1nsbesondere katalytisch wirksamen Stoffeno

g

R Dle vorliegende Erfindung bezieht 31ch ‘auf ein Verfahren zuxr
'Berstellung von oberflachenaktlven, insbesondere katalytlsch wirksamen
‘Stoffen durch Féllung aus L3sungen. : ‘
| _ Stoffe9 w1e z.B. Kieselgel, Oxyde und Oxydhydrate dex melsten
Erda tna Schwermetalle werden hauflg durch Einwirkung eines gas-=
frmigen oder ‘fliissigen Pallungsmittela auf die Lasung eines Salzea
" der betreffenden Metalle erhaltenﬁ Es ist bekann‘b9 dass fﬁr die .
kaﬁalytlsche Wirksamkeit bezw° dle Oberflachenaktivitat—ebenso w1e dle“
Zasammensetzung der Stoffe auch ihre physikalische Struktur
fmaBgebend 1s+ ~die durch- ATt und- Grosse der Poren bzw, die: Zuganglich=
kelt, raumliche Anordnqng und Zahl der katalytiach wirksamen aktiven
‘Zeéntren gegeben ist. ;}- o o L
~Es iat ferner bekanntg dass die phydkallsche Struktur nicht nur
von ‘der ATt und Koazentration des Fallungsmlttels und'der Zn
fallenden Salglisung, sondern aach von den bei der Fallung und einer
sich gegebenenfalIs anschliessenden Nachbehaﬂdlung, wie _______ ﬁuswaschen
dgl‘,.9 elngehaltenen Arbeltsbedlngungenferhebi ehebee&nﬁiusst_w1rdo
Dieser Einfluss geht so welt, dass sich schon gerlngftgige Ver- + =
anderungen,‘z@Ba in den Grossenverhaltnissen dex Gefésse, in den
Eigenschaften der: Erzeugnisse bemerkbar macheno Haufig gellngt ag
aber auch beim pelnlichaten Blnhalten der einmal gefundenen Arbeits=
‘bedingungen nicht, im Dauerbetrieb Stoffe mit vollkammen gle1ch= -
)bleibenden Eigenschaften herzastellen9 und, es ist naturg°m§ss besonders
schwierig, éln im TLaboratoriuom oder im.halbtechnlachen MaBstab arprobtes
Verfahren in die Grosstechnik zu ﬁbersetzena Denn es is®t bigher noch
nidht geluongen,: die beispielsweise in der Stromungsphysik il ‘
hhnlichkeitsgesetze aaf grosse chemische Rqaktionsgefassé anzuwendenq
ﬁberrasch&nderwéise hat 51ch nun gezeigtlﬁdass es gelingtg\gleicha”
‘m#ssig gute Ergebnisse in ganz verschieden grossen Fallungsgefaésen J
442 zu~%rhalten, sofern nor. dafur gesorgt w1rd, dass die: Mischung der su -
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.fHEllenden Flﬁsaigkeit9 ZoBo Salzl8sung, nit dem Fallungsmittel mit einer
ausrelchenden Geschwindigkeit erfolgtg.die 80 gross soin muss, dass
brtliche Konzentrationaunterschiede im Gemisch ansgegllchen aind, ehe
das Wachatum der gebildenden.Kristallkeime oder kolloiden fgilchen
eingesetat hat. .
, Zweckmiissig wird daa neue Yerfahren fortlanfend in:der. Weiae auageﬁbt,
‘dass die zu fillende Lﬁaung und das fllssige ?ﬁllungsmittel gepau ‘
bemessen einem verhaltnismassig kleinen Misohraum gugefiihrt weraen, 80
dass die Verweilzeit sehr ‘kurs,: ‘der Purchsatz in der Zeiteimhelit *
mithin sehr gross ist. Ple zur Mischung erforderlzehe ¥inetische
»Energie wird dabei am besten durch aie” Flﬂssigkelten gelbst zugefﬁhrt,
was vorteilhaft mittels Mischdiisen erfolg&o o S
Ba geméss der Erfin&mng die Durohmischung des Fﬂllungsmittela mit dez
Salzl&ﬁung so rasch erfolgt, dass sle beendet ist, ehe ein wesentliehea
‘Wachstum der geblldeten Kristallkeime atattgefunden hat, so erfolgt
" das, Waohatum dieser Keime in exnet homogenen Flﬁssigkeit unxer bestimmten
 Konzentrationsbedingungen9 unter denen die- maglichenflanenreakiionen _
restlos abgelaufep sind. Durch geeignete Waﬂl der Kongentration der Salz—
'185ung*und des Fﬁllungamittels hat man" &8 in der Ehnd, diese Konzentﬁation
~4in der: durehmischten Féllungalﬁsung auf einen 0ptimalen Betrag einzu=~
stellen. Die bel der Falluhg auftretende Wﬁrme iat im wesentliehen durch
die WarmetBnung der Ionenreaktion bedingtq Wegen der grossen Ge= .
schwindigkeit dieser Reaktion sind also die. whrmebildenden'Reaktionan
gleiehzeitig mit der Durchmischung oeendet““so~dassmauch_nichxﬁzu
befﬁrchten iat, dass durch Auftreten von brtlichen Wirmetdnungen die
Homogenitﬁt der Féllungalﬁsung; in der dae Waehstum der Keime erfolgt,r~‘
agestart wird.. Die Beharrschung der Umsetzungswarme und damit die Einhaltung
einer optimalen En&temperatur kann auf versohiedene Weise arfolgen. S0 kann
“dies beispielaweise durch Einstellung der Temperatur der Ausgangsflﬂsaig"qw
keiten, gegebenenfalis unter entspreehender Wahl ihrer Konzentrationen. h
erreicht werden, Die Féllungalﬁsung durehstrﬁmt nun einen Aufenthalts- :
raum, in dem eine beliebige Nachbehandlung erfolgeh kanng nBtigenfalla
kann ‘dabei durch- Zufuhr ven.warma/éder Kdlte von aussen eine optimale
Temperatur oder ein bestimmter Temperatnrverlanf eingestellt werden., Der
vniaderschlag wird dann abflltriert und einer: weiteren Verwendung zugefﬁhrt.
_ Die KeimbilénngsgeschW1ndigkeit ist im allgemelnen nicht bekannt. Piix -
»die Ausfiihrung des vorliegenden Verfahrens ist dies jedoch . belanglos;
denn es kann sehr 1éichf'aurch Versuche festgestellt werden, wie gross
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dis Misghungagesohwindﬁgkait beim Zusammantritt der Salzloeung
mit dem Pallungsmitiel sein muss, Kennzeidhnend £Ur elne die Keim="
bildung ﬁbertrsffende Misohungsgeschwi@digkeit ist es im.allgemeinen,
dass darch wsiteres S*eigern der Misehungsgeschw1ndigkeit die Art
dex. erhalten@n.Féllungserzeugnisse nicht mehr beeinfluosst wirdo Inwie~
weit dis Bedlngungen vevanderbar aind, hiéngt von der Arft der ‘zZa
Vbehandelnden Stoffe ab und muss jewpils dureh Versuohe festgestellt
werdeno o : - - '

Dise Anwendbarkein des Verfahrens ist keineswegs auf die

—Hegﬁéﬂ}lung kristallinenhEé1lungéﬁ“besohrankt- vielmehr 14sst es

i
Y

sich/auf das Ausf8llen von festen Kﬁrpern mit Gelstruktur anwendegou,
‘Sinngéeméss wird hier anstelle ‘des Kristallwachstums die Koagulation
der Gele uutersoptlmalen Bedingungen zu leiten sein. Die Mischdﬁse
kann_durch Jede andere Misshvorrlehtnng ersetzt werden, sofern nar N
disse Vngichtung gestatﬁetg die- Mischung mit geniigender Geschwindig="
keit vorzunehmeno. Manchmal wird es aueh vortelThaft sein, e Misdhung
durch Zufohr von meah&nischer Energieg z.Bo dureh eine_geeignete
‘Intensivrﬁhrungg Zy- beschleunigenqb s : . u Y
Der wesenﬁlichste Vortail des Verfahrens liegt in der. sioharen
Wiaderh@lbarkeit und darin, dass es leicht jeder Anlagengrdsse
angepasst werden kanno Die nach dem Verfahren hergestellten ober= -
- flHchenaktiven, insbesondere katalytiaeh wirksamen Stoffe sind _ -
von grisster Glaichmassigkeitg so dass sie die nach anderen f7 ‘L;
Verfahren hergestellten Erzeugnisse an'Wirksamkeit ubertreffen, da
__baimdigagn bhiofig neben Tellchen grosser Aktivitat auch solche
mit geringerer Akiivitét vcnhanden lind9 dieﬁderen Aktivitéts= :
f mittelwert drﬂckeno“,— » : P : = R '
e | | Beis‘pielo—éw
A Man bringt glei@he Raumtells einer Katriumaluminatlﬁsung,
ai@ 1@0 g Al 95 und 120 g NaOH je Liter ‘enthdlt, and einer Salpeteru
siare von 190 g HNO3 je Liter in der\Weise zur Reaktion, dass man
die belden Ldsungen in ein Rohr von 6 mm lichter Weite durch 2 Dﬁsen
von X mm Qaerschnittg dis elnander gegenﬁber und tangentia] zZum ,
Quersohnitt des Bohres angeor&net sindg ‘mit einer Stromungs= C
gsschwindigkgit von 500 m je sec eintreten lasatg Man erhalt in
der ablaufend@n Fﬁllangslﬁsung«ein Aluminiumhydroxyd, das nach dem
Wasghen und Trocknen von immer gleiehguter katalytisoher Wirksamkeit
15t Man stellt 'daraus durch Vsrkneten.ﬁiﬁ i1 Gewo=% Ammoni um- ’
diehromat und 6 Gewoa% Kaljumdichromat und Troeknen ‘bel 4500 einen
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' Katalysator her und yrﬁft seine Brauehbarkeit fﬂr die Dehydrierung
- von n=Butan in der Weiseg dass man n-Butan bei “der Belastung 1000
- (Ltr. Gas je LtroKatalysator je Stunde) in Perioden von “Je 4 Stunden,!

die mi# Wiederbelebungsperiodan von je 4 Stundendauer abwechseln,—
bei stufenwelser Erhdhung der Temperatur von 5200 tiber 54009 auf

5600 so]ange darﬁberleitatglals dex - Bmsatz des Butans nlcht unter
30% sfnkto Pir zwel in glelcher Weise, hargestellte Fﬁl]ungakatalysao'

"+oren ergibt sich dabei das. folgende Bild ( die Reaktionsstunden gf~'

beziehen sich'stets auf die gesamte Reaktlonszeit9 einschliesslich

f.der vorhergehpnden Reaktion bei niedrigerer’ Temperatqr)a B

o Tem.peratur° - 5209 5403 5600 v o o
Ansatz Is - 72148 . 26B Reakﬁionastundeni
Ansatz IX: 72 - 108 248 0w o

Aus der Zusammenstellung erglbt sich eina gute Wiederhdlbarkeit :
fiir dia zwei vollkommen nnabhangig voneinander hergestellten |
Aluminiumhydroxydeo Dagegen erh8l¥ man, wenn,man Alumlniumhydroxyde
verwendetg “die in einem.Rﬁhrgefass gefallt worden sindg in das die

”Aluminatlﬁsung und -die- Salpetersaure wihrend der Fﬁllung zuliefen9
. anter denselben Bedingungen f@lgende Werteo;w

_Temperaturof ‘520°_= »»k540° . 5609 iwp e
Ansatz IILs ﬂr'4Qr* 132 204 - Reaktionsstunden
Ansatz s ”¥f4 28 401 : w T

fd h,, die in, den einander clei@hen Ansatzen III und Iv hergestellten
nydroxydv“verhalten sich ganz verschieden. voneinandero " | ‘

T " T Patentansprﬁcnez - S ——
l)_Ierfahren zur Herstellung won cberfléchenaktiveng insbesondere

katalytisch wirksamen Stoffen durch Fillumgz von Lisungen, dadurch
. gekennzeichnet, dass die zu fdllende Pliissigkeit mit dem flﬁssigen
Pallungsmittel so rasch gemischt wird,:dass der Mischvorgang ,
~im.weééntlichen beendet—istg bevor das Wachstum des in Form von

Kristallkeimen oder als kolloide" Te;lchen ausgeschiedenen festen
Féllungserzeugnisses eingesetzt hat, : :

2) Verfahren nach -Anspruch 1, daduarch’ gel*:ennzed.c;h::ze't;9 dass die

zntr Mischung ‘notwendige Energie durch‘Einetische Energie der- zugefﬁhrten

Losungeng’vweckmassig mnter yerwsngung von Mischdusen9 aufgebracht
Wirdo o i .
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