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" gu vermeiden, wird vorgeschlagen, den Sludge im Betrieb mit Waseé f

___trennt zu fallen. — s

~

plexverbindungen besteht, wird zurzeit im Betrieb~mit i1f

. Kalkmilech in ein Sludgetl und Aluminiumhydroxyd 5esp§ltef'“
Anfarbeitung_ist ‘technisch unbefriedigend. Auch f511% ein stark
‘mit Kalk und 01 verunreinigtes Aluminiumhydroxyd an, Wir haben
deshalb untersucht, untér welchen Bedingungen man den SIudge ‘mit
Wasser, organischen Siuren und Basen zerlegen kann, un@ﬂelchen
~ Einfluss- das’ Zersetzungsmittel auf die Qualitit des Sludgedls

das Aluminiumhydroxyd ausiibt. Dabei haben wir gefunden- ‘

‘1) Sludge lasst sich mit Wasser quantitativ in ein Sludgeol und Ly
salzsauren Aluniniumhydroxyd zerlegen. s

, S
. 2) ‘Auch mit Sauren lésst sich eine quantitative Zerlegung durch-
fuhren, wobel man insbesondere bei Verwendung von verdiinnter Salz«
_gdure ein schnelleres Linsetzen der Reaktion und,bessere Schichteti

 trennung beabachtet. ‘ E

4

-

'3) Bei einer Zerlegung des Sludges mit Alkalien und Ammoniak hat
- man den teil, dass das ausgeschiedene Aluminiumhydroxyd die -
. Prennung zwkschen U1 und Aluminiumhydroxyd erschwert, eine Uber-
filhrung des Aluminiumhydroxyds in Aluminate durch Anwendung einesg’ 3
iberschusses obiger, Neutralisationsmittel ersoheint wirtschaftlic«;
'nicht durchfhhrbar. ;\ | o : s

4) Die SludgedlrQualitht ist bel der Zerlegung nach 1l - 3 die
gleiche.

L

5) Um din reines Aluniniunhydroxyd su gewinnen und die bisherigen
bei der Kalkzersetzung aufgetretenen technischen Schwierigkeiten :

zu gerlegen und nach Ahtrennung des Gles das Alumininmhydroxyd g0~}

6) Der Reinigungsgrad des gemass 5) auf verschiedene Art gefill-
ten Aluminiumhydroxyd wird festgelegt und festgesﬁellt, dass man
ein Produkt erzielt, das sich zu "Weissruss"” aufarbeiten ldsst.



. fdesaen dureh Kalk verunreinigt, auch enthdlt es noeh betraeht- &

“ und aus dem Filtrat das ebenschwimmende 81udgeﬁ1 abget

. Diese Art der Sludgespaltung dtellt eine unbefriedigende teeh~ ;
‘nische Lbsung dar, well . (.

1) zur Erzielung einer quantitativen Zersetzung selbst bei
~ bester Durchmischung erheblicher ﬁberschuss an Kalkmileh ange~ :
wendet werden muss. Das anfallende Aluminiumbynmnﬂ ist 4 :OIge-g

~ liche Mengen anhaftendes Sludgetl, das als Verlust gebucht wer-
den muss. Eine weiteére nutzbringende Verwertung des Aluminium~-'
 hydroxydes ist infolgedessen ohne welteres nicht mbglich. |

2) bereitet die Filtration des Aluminiumhydrlxydes aus- dem bl~
LaugewGemisch erhebliche teehnisehe Sohwierigkeiten, ' -

¥

3) setzt sich das Sludgedl nach der Filtration nur schwer ab._

Wir haben deshalb die Zersetzung des Sludges mit Wasser, anorga-
nischen Basen- und Siuren eingehend studiert,

1) die oben genanntén technischen Schwierigkeiten und Verluste
auszuschalten,

2) festsustellen, ob man durch die Art der Zersetzung und die
sich dabel abspielenden Vorginge die Zusemmensetzung wund damit
‘dde Qualttﬁt des Sludgedles beeinflussen ‘kKann, -

q3) zZu ermitteln. auf welchem Wege es mvglich iat, bei der ‘

‘Sludgeseraetzung ein technisch reines Aluminiumhydroxyd zu gee
winnen, das als 'Weiearuas' (worunter man in der Gummiingustrie |
tecﬂh.reines Aluniniumhydroxyd versteht) besonderen und wert-\
. vollen verwertungszwecken zugefﬁhrt werden kann. |




e ", ]1'“ B ¥ mit Séurin
c. mitzﬂlkalien

I+ Gewinnung von raiﬂem‘Alﬁﬁi”i“mhyerxyd%.

i




’;, bestimmt, die O, 08 % betrug. Sie bestand 1n der Hauptsache aus

werdende Beaktionswarme hangt von der Zur Zersetzung angeﬁ,nde-n
ten Wessermenge. ab und betrigt, wie aus Anlage 1 hervoxgeht,
, bel einem. SIudge~ﬂasser-Verhaltnis von 1:3 ca 48°, bei einem
‘verhalﬁnis 1:1 dagegen 90 Die Trennung uns klare Schiehten- :
Vbildung verlauft in kurzer Zeit quantitativ, was. die Versuchser-
gebnisse, el denen man das Gemisch ﬁber Nacht absitzen ‘liess,
zelgen. (Anlage 1, Spalte 7-9) S |

Die oben schwimmenderolige SGhicht (in der Regel 70 % des blud-
ges) enthilt nur noch Spuren ven VWasser, ‘dde Siurezahl des dles‘
betrdgt 2,6, der Siuregehalt der salgsauren unteren Schicht

liegt bei einem Wasser~Sludge-Vbrha1tnis 1:1 bei 15,6 % und bei
einem»Verhaltn;s 1:3 bei 5y 3 %P : '

-Zum Nachweis, dess durch Wasser die Aluminium»Komplexverbindun~‘
gen quantitativ gespalten werden, heben wir das U1 in Petrol-
dther aufgenommen, mit Waaser*areimal gewaschen und die Asche
Eisenoxyd, und’ enthielt npur Spuren von Aluminiumoxyd. Die Saure-;
" zahl des Ules war durch das Washem mit Wasser suf O guriickge~
gangen. Die ursprhngliche Séurezahl des abgetrennten Ules stamm-
te also nur von suspendiertem salzsaurem Wasser[der unteren :
Schicht. Dass die Séurezahl des Sludgedles gleichmassig 2,6 be- |
trug, trotzdem das’ darin suspendierte salzsaure Wasser der :
unteren Schicht (in Abhéingigkeit von der zur Zersetzung ange-
wandten Wassermenge) einmal einen Salzséuregehalt von 15,6 %,

des andere Mal mur 5,6 % betrug, muss ‘darauf zuxuckgefuhrt wer- i
| den, dass im ersten Falle ein besseres Abaatzen erfolgte.: ]




_ten wir hlerbei nicht erzielen, wir beobaehteten le&i iah]

i bei Verwendung von verdunnter Salzsaure die. Zersetaungsr $
' einen gewissen Impuls erhalt, d.h, dass dieLReaktion sofort und
enargisch einsetzt und auch die Schiehtentrennung etwas schneller
veriiuft. - S

Mit schwefliger Saure lasst sich aneh eine Zerlegung erzielen,_
 die allerdings unvollkommener und langsamer und nur in Gegenwart
. von Wasser sich vollzieht. Kohlensdure greift den‘81udge weder
trocken, noeh 1n Gegenwart von Wasser an. | ~

Wiir haben die Zusammensetzung der mit Séuren und ebenfalls der
im nachfolgenden Absatz c) mit Basen abgeschiedenen Sludgedle ‘
untersucht, indenm wir uieselben mit Petrolither extrahlerten, éen ;
Petroléther abtrieben und den Rhckstand nach Abscheiden eines
Vorlaufes im Hochvakuum destilllerten. Die Analysendaten der bei
5 mm von 260 bis 540° ubergehenden Hauptfraktion und des De@tilla 4
tionsrﬁckstands zeigen, wie aus der Anlage 2 (Spalte 1 u.2) her-
vorgeht, bei der_Zersetzung mit §ehwefelsaure und Sa}zsaure prak=- ;
tisch keinerlei Unterschiede. = ' | o X

[

f';., .

¢) mit Bagen | ‘ ;
Anschliessend heben wir den Sludge anstatt mit Kalk mit Ammoniak':
und Natronlsuge zersetzt und mit den Ergebnissen einer. Kalkmileh-3
Zersetzung verglichen.,Bei der Ammoniak<Zersetzung wurde‘man_ein

~ im Gegensatz zu der bisherigen Kalkmilch-Neuﬁralisa%ion = von ::
wasserunltslichen Neutralisationsmitteln freies Aluminiumhydroxyd@
erhalten, bel einer Neutralisation mit Natronlauge wiirde das Alumj
ninmhydrayd nur mit wasserlislichen NaCl verunreinigt anfallen, §

"”i,Die Anwendung . eines Uberschusses der Neutralisationsmittel wdzde'.

in beiden Fillen gestatten, das Aluminiun in Form von Aluminat inj
~ Lsung zu halten, das U1 abzutrennen und dann erst des Aluminium-
hydroxyd auszufillen. . C . f

l'Wie die Gegenuberstellung der Anlage 2 (Spalte 3, 4 und 5) zeigt,
erhait'manwmitfﬁmmoniak undrnatronlauge~313mZersetzungsmitteI"“*"



—Da-Gie-Herstellung- eines;Aluminiumnydrdgyds “in-Formvon- WeissrBBS’

,'Sundges erscheint aus wﬁrtsohaftlichen Gesichtsp 

“'Vérgleicht man zusammenfassend die oben geschildertenaMog
ten, ‘erscheint es am vorteilhaftesten, den Sludge zunachs' it
. Wasser zu zersetzen, das oben schwimmgnde_Sluggevl abzutre;'en
und aus der salzsauren unteren Schicht dann das Aluminiumhy |
,'auszufﬁllen und zu Welssruss aufzuarbeiten. Die immer erforder -ch'
Dest1llation des abgeschiedenen Sludgedles, das ja noeh sauer ist,
musste dann uber Kalk erfolgen. T -

‘Die Wasserzersetzung des Sludgés'erfordert eine gegeniiber heisser
. verdiinnter Salzsdure korrosionsfeste Apparatu¥, die Ausfallung , j
des Aluminiumhydroxyds und die-Neutralisetion des Sludgeoles Konnte
in Eisenapparaturen erfalgen, indem man die salzsaure Alumlnium- o
hydroxydlbsung in uberschhssiges Ammoniak, das saure Sludgeol in s
Kalkmilch ainlaufen ldsst, , N

/

Versuche tiber die Bestandigkeit von Pitchpine und Teak-Holz gegen-;
‘ uber verdunnter heisser Salzsiure sind im Gange. ; =

II. Gewinnung von Welssrugs - , ;
Durch die vorgeschlagene Viasser-Zersetzung werden nicht nur die mit
der bisherigen Kalkmilch-Zersetzung verbundenen Filtrations-Schwie,
rigkeiten vermiedeﬁ sondern es wurde auch ein Glfreies praktisch
" reines Aluminiumhydroxyd gewonnen, das gu Weissruss aufgearbeitet |
werden konnte, der heute einen Erltss von RM 1.40 / kg -»éiéojdés
_ doppelte des urspriinglich eingesetszten Aluminiuﬂh&d:p*yds - bringt,

nur mit besonderen und vermutlich geschiitzten technischen’ Kniffen
mbglich ist und da weiterhin die bei uns 2.Z%. anfallenden Alum1~:
niumhydroxydmengen zu gering sind, um eine eigene ngrikation auf=

S . : -6«
. N\ . . R N
R '




~ trennte,, filtrierte, sohwachsaure Lcsung mit Ammoniak im‘ﬂber-{

5E4n villig reines Alnminiumhydroxyd erhhlt man, wenn man diejbge

~ schuss bis zur Aluminatbildung versetzt und das ungeloste Eisenr
' fhydroxyd und andere Verunreinigungen abfiltriert. Fallt man aus
der Aluminatldsung denn das Hydroxyd mit Sauren aus, erhalt man
ein schneeweisses, reines Produkt. ‘~? B o

‘ ‘Da dieses Verfahren wirtsohaftlich zu teuer ist, haben wir fest-
‘gelegt, welchen Reinigungsgrad ein Aluminiumhydroxyd aufweist,
-das man durch direkte Fallung der salzsauren Lﬁsung erhalt./

b) Aluminiumnydrogyd duroh Fall ung :
 Versetzt man die naeh’ Abtrennung des Sludgebles zuruckbleibende
salzaaure Losung, . nachdem man sie vorher heiss filtriert hat,
mit Ammoniak, erhalt man ein Aluminiumhydroxyd, das noch unge-
fihr 3 bis 4 % Eisen als Verunreinigung epthilt. Ein ahnliches

' yeines Produkt erhalt man.auch, wenn man ohne Filtration die in .
- der salzssuren Ldsung ndch suspendierten ﬁlanteile durch 1ange-

res Absitzendn der Wirme entfernt. Das inbeiden Fillen erhaltene
_Alumlniumhydroxyd ist schwach gelb gefarbt, jedoch diirfte der
ﬁgeringe Eisengehalt seiner Verwertung als Weisaruss in der Gummi
industrie nicht entgegenstehen.
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"d 20,'

Mol GQWc

’:;)4398

A20),
425}425

Anilinpunkt 93

V. I.

AT11 Zehl

19

01,4913 1,4940
0,3307 —0,3302 10,5301  0,3302  0,3300
406 418), 474) yan  465) ¢
4093‘08"4211‘2° 479}‘77 : 410;453

0,5 69,0 '63;6" 8,3
9,6756 9,8775 . 0,8818 0,8940,_* 0;8828

88,5 9 92

'i<96- . a1 . 95 ' 85
954 % E B R

Destillations-Riickstinde

Menge

" B/100

0.T.
N.2.

a 20

20
Bp

3%

17,08

223°
1,12

0,922

1,512

fed

1,4955;_;~_1.4945;

24% 225 3064 30 %
23!92 . 23%,96 24,47 24,01
332° 326° 321°  2m°

)

' 0)56 1 0 1'06 0.34'_
0,929° 01931 0,925 0,922

1,552 1,52288 1,518 1,517






