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Verfahren zur Herstellung von: oberflachenaktiven 9
. insbesondere katalytisch wirksameén Stoffen,
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Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur
Berstellung von oberflachenaktlven, insbesondere katalytisch wirksamen
Stoffen durch Féilung .aus L8sungen. '

Stoffe,ﬁWie ZoBo Kieselgel, Oxyde und Oxydhydrate der melsten
Erd= und’ Sehwermetalle werden hanflg durehJEinwirkung eines gas=
' f8rmigen oder flﬁssigen Pallungsmittéla auf die Ldsung eines Salzee
der betreffenden Metalle erhalten, Es ist bekannt, das§_fﬂr die o
katalytlsche Wirksamkeit bezw, die Oberflachenaktivitathebenso W1s dle
Zusammensetzung der Stoffe auch 1hre physikalische Struktur
maBgébend ist,. die durch Art und Grdsse der Poren bzw. die Zuganglichw

keity" raumliohe Anordnung und Zahl der katalytiach wirksaman aktiven
%gptren gegeben ist, : ‘ :

Sﬁi; Es iast fermer bekannt, dass dle phyﬂkallache Struktur nicht nur -
‘yon der Ard und Konzentration des Eéllungsmittels und der za

gfallenden Salzlbsungg sondern auch von den bel der Pillung und elner

’sich gegebenenfalls anschliessenden Nachbehandlung, wie Auswaschen T
- 10oQgLay elngehaltenen Arbeitsbedlngungen erheblich beelnflusst W:er°
;,Dieser Einfluss geht 80. weit dass sich schon geringfﬁgige Ver-

anderungen, Z.Bo in den Grdssenverhﬁltnisaen der Gefésse, 1in den
Eig nschaften der Erzeugnisse ‘bemerkbar machen., Hiufig gelingt es |
_abé" % auch beim pelnlichaten Binhalten der einmal gefundenen.Arbeits=
bedingungen nicht, im Dauerbetrleb Stoffe mit vollkommen gle1ch= ,
bleibenden Eigenschaften herzustellen, und es ist natnrgemﬁss besonders
!schwierig, eln im"Laboratoriam oder im halbtechnise¢hen Maﬁatab erprobtes
Verfahren in dle Grosstechnik zu libersetzen° Denn 'es’ 1st bisher noch
nidht gelungen,'ﬂie beispieleweise in der . Strﬁmungsphyaik gﬁltigen Jif”
Khnlichkeitsgesetze anf grosse chemische Reaktionegefasse anzuwendenog
Uberraschenderweiae hat sich nun gezeigt, dass es gelingtg gleich=7
massig gute Ergebnisse in gans verschieden grossen Féllungsgefassen
zu erhalten, sofern nur dafiir gesorgt wird, dass ‘die Mischung der zu
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:;fallenden Flﬁssigkeit, zZ.B, Salzlbsung, mit ‘dem Fallungsmittal mit einmer
ausreichenden Geschwindigkeit erfolgy, aie 56 gross sein muss, dass
Ortliche Konzentrationsunterschiede im Gemisch ausgeglichen eind, ehe
das Wachstum der gebildenden Kristallkeime oder kolloiden Teilchen
;@&ngeset%t hat : 'x” o
' &weokmasaig wird dRe _neue Verfahren fertl&nﬂond in der Weise- aunseﬂbt.
dasa die an fHllende L¥sung und das- ~-flUssige Dmlungamiwel ‘genea
bemessen einem verhiiltnisnméiselg kloinan ¥isohraun mogefihrt werden, so
dass die Verweilseit sehr kure, der Durcheate in der Zeiteimheit
mithin sohr grose ist. Die zor Hisohung erforderliche kinetische
TEnergio wird dadbei am besten durch die Dlﬂaaigkeiten aelbat,sugefﬁhrt.
was vorteilhaft mittels Mischdiisen erfolgt, - .
Da gemiiss der Erfindung die Durchmischung des F&llungamittel“ = mt._dex
3818188ung 8o rasch erfolgt, dass sie beendet ist, ehe ein we 3]

-x— = .

=Wachetum der gebildeten Eristallkeime atattgefnnden hat, 80 erfolgt o
das Waohatum dieser Keime in. einer homogenen plﬂsawggeit Tunter begstimmter
“Konzeptrat1onsbadingnngen, unter denen die maglichen'Ianenreaktionon
'reatlow -abgelaufen sind. Durch geeignete Wahl derhxonzentration der Sels- -
*laaung und des ?allungamittela hat man- o8 in der Band, diese Konzentrgtion
1”$der aurehmischten Fﬁllungalﬁsung auf einen optimalen Betrag einsa- “I: e
atellen° Dio bei;der‘Féllung auftratende WHdrme iat im wesentliclien darch
die Warmetbnung der Ionenreaktion’ bedingte Wegen der grossen Ge- ' A
-schwindigkeit digéar ‘Reaktion sind -also die wﬁrmebildenden Reaktionen
:glsichzeitig mit der Durchmischung beendet, 80 dass auch nicht zu
beftirchten ist, dass durch Auftreten vonlﬁrtlichen Wérmets8nungen die
Homogenitat der Pallungelﬁsung, in der das Wachstum der Eeime erfolgt,
gestart Wird, Die Beharrschung der Umsetzungswhrme und damit die Binhalfﬂﬂé
'einer 0ptimalen Endtemperatur: ‘Kann auf versochiedene Weise erfolgen, So kann
dies beiapielaweise durch Einstellung der Temperatur der Ausgangstlﬂsaigﬁd
keiten, gegebenenfalls unter entsprechender Wiahl ihrer. Konaentrationen, ;
ferreicht werden, Die Fallungalﬂeung durchstr¥mt nun einen: Aufenthalte-
raum, in dem eine beliebige Bachbehandlung arfolgen kann; nBtigenfalla
'kann dabei darch Zufuhr von Wirme dder K#lte von aussen eine optimale
Teniperatur oder ein bestimmter Temperaturverlanf eingestellt werden.xner
nﬁbdersohlag wird dann abfiltriert und einer weiteren Verwendung zugefﬂhrt,
“Die- Keimbilﬂnngsgeschwindigkeit ist im allgemoinen nicht bekannt, PHr .
ldie Ausfﬂhrung des vorliegenden\Verfahrens ist diee jedoch belanglos,_ |
’denn es kann sehr 1eicht darch Versuche festgestellt werden, wie gross
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die Misahungageschwindigkeiﬁ beim Zusammentritt dar Salzldéung
ggj;ﬂT“FaLlungsmif+el sein nmusT, Kennzeiohnand fﬁr eipgwdieixeimm
fﬁi «q&%ﬁﬁbert effende Mischungsgeschwi@digkeitfisx ea imyallggmeinen,
ﬂasp dngéh e
der erhaltens.’fﬁ L1 upses
jweit ai ﬂeﬂ%ggungen veranderbar aind héngt von der Art der zu-
behandelnden Stoffe ab. qn&"muas jeweils~durch Versuche festgestellt
werdsno 1”nﬁ\

35; Die Anwendhark@it des Verfahrens ist keineswegs adf*die
HQQRﬁﬁ}lung kriqtalliner E§11ungen beschranktc vielmehr ldsst es
sich/auf das AusfHllen von. festen K8rpern mit Galatrukxurhanwendeno
Sinngemiiss wird hiler anstelle des Kr;stallwachstums “die Koagulationﬂ
der Gele unter optimalen Bedlngungen zZu leiten sein, Die Mischdiise
kann durch Jede anderse Mischvorri@htung ersetzt werden, sofern nur-
diese Yorrichtung gestattet, die Mischung mit geniigender Geschwindiga‘
keit vorzunehmen., Manchmal wird es -auch vorteilhaft- asein, die Mischung,
darch Zufth von—meahanisgher Energieg ZoBo &urch eine geelgnete
Intensivrﬁhrungg zu beschleanlgen., - -

' ‘Der wesentlichste Vorteil des Verfahrens liegt in der sioheren
Wiaderholbarkeit und darin, dass es leicht jeder Anlagengrdsse
angepasst werden kann, Dis na@h—dem Verfahren hergeetelltan ober=:
flachenaktiveng insbesondere katalytiaoh wirksamen Stoffe s8ind
von grdsstar Gleichméssigkaito sc dass sie die nach anderen
Verfahran hergestellten Erzeugnisse an'W1rksamkeit ﬁbertreffen, da
bei diesen biafig neben Teilchen grosser Aktivitst auch solche
mit gerlngerer Aktivitdt vorhanden sind, die deren Aktivitata=
mittelwert, drﬂckeno g | PRERES :

: 3.” - ., Be i_s pieldo o - R
Man bringt glel@he Raumteile' einer Natriumaluminatlasung,
die 190 & Alqu and 120\3 NaOH 36~;-m;wﬁ
sdure von 190 & BNO, je Liter in der Wel
die beiden Lﬁsungen in ein RQQg voR™ ‘\,J 1
VOn 1 mm.Québsohnittg die elnander gegenﬁber
Quers&hnitt .des Rohres angedr&né& é\ mi%y“’”‘{ p A
gascﬁwindigkeit von, soo n je seec’ eintreten 1hsst, Man §rualt in 7o
" der ablanfenden FﬁllungslBsung ein Aluminiumhydroxyd, ass-Rach dem
Waséhen und Trocknen ‘von immer gleichguter katalytisoher Wirksamkeit
ist. Man stellt daraus durch Verkneten.ﬁi& 11 Gewo=% Ammoni um:- -
diehromat ‘und 6 Gewoa% Kaliumdiagﬁamatrqnd Troeknen bei 450° einen
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Katalysator her und priift seine Brauchbarkeit fir die Dehydrierung
-von n=Butan in der Welse, dass man anu#an bei der Belastung 1000.
;(LtroGas Je Ltroxatalysator je Stunde) in ‘Perioden von je 4 Stunden,
vdie mit Wiederbelebungsperioden von Jje 4 Stundendauer abwechséln;%w*“‘
‘bei stufenweiser Erhdhung der. Temperatur von 520° ﬁber 540° auf |
‘5600 golange darﬁberleitetg'ala der Umesatz des ‘Butens nicht unter

30% sinkt. Pir zwel in gleicher Weise’ hPrgestellte Fﬁllungskatalysa=
toren ergjbt sich dabel das folgende Bild ( -die Beaktionsatunden
=beziehen sich‘stets auf die gesamte Reaktionsgzelt, einschliesslich
der vorhergehenden Reaktion bei niedrigerer Tem.peratur)°

Temperaturs 5209° 540° 5600 "
Ansatz Xz -~ - T2 148 268 Reaktionsstunden ]
" Ansatz IT: 72 _ 108 248 R |

e
] Aus der Zusammenstellunguerglbt sich einevgute Wiedeyhdlbarkeit
'fﬁr die zwel vollkommep unabhangig vonelnander hergestellten /f@%-
Aluminiumhydroxydeo Dagegen erhalt. many wenn . man Alumlniumhydroxyde
verwendet9 die in. einem.Rﬁhrgefass gefallt worden sindg in das ‘die

Alaminatl&eung und die Salpetersaure wihrend der Fﬁllung zuliefen,r
anter denselben. Bedingungen folgende Wertes

Tem.peraturq o _520° 5408 560 - - : L
.Ansatz III° o 40-" 132 a . 204 Reaktionsstunden
Ansatz IV . a4 ~ -T28 30 - - B !

- L s
dohog die in den einander Oleiehen Ansﬁtzen III ‘und IV hergestellten

Hydroxyd@ verhalten sich ganz verschieden voneinandero
— Patentan angprliches "

l) Verfahren gnr Herstellung wvon oberflachenaktiveng insbesondere
katalytisch wirksamen Stoffen durch Fillumg von Lisungen, dadgreh
gekenngeichnetl, dass die zu fdllende Pliissigkeit mit dem fliissigen
Fallungsmittel so rasch gemischt wird, dass der Mischvorgang

im wesentlichen beendet istg bevor das Wachstum des in Form von

.Kristallkeimen oder als kolloide" Te;lchen ausgeschiedenen festen
Fhllungserzeugnisses eingesetzt hato,

2) Verfahren nach Anspruch lg_dadurch gekenngeichnet,. dasa die -
Zur M&echung notwendige Energle durch, kinetische Bnergile der zugefﬁhrten .

ggsungen9 zweckméssig unter Verwendung von Mischdiisen, aufgebracht
rd. . ‘ l
o i - T I
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