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Verfahrey gup Herauslssung von Chrom ays /
technisoh mnfallenden Produkten ‘

——

In der Technik finden im stelgenden Mage chromhaltige Produkte,
beispielsweige in Form von Kontakten, fiir die Aromatisierung
Dehydrierung und Hydrieryng von Kohlenwasserstoffen Verwendung.
Nach einer bestimmten Bonutzungsdaver miissen die Kontakte zwecks
Wiedergewinnung.des in Yhnen enthsltenan Chroms eufgesrbeitet
werden, Die Rilckgewinnung wird ZweckmiBig derart Vorgenommen,

daB zunichst zur Herauslosung der Hauptmenge des in den gebraubh-
ten Kontekt enthaltenen Aluminiumoxyds ein Druckaugschluﬁ mit
kenzentrierter Alkalileuge bei Temperaturen um 200 erfoligt,

Es hinterbleibt ein Chromoxyd, in dem als wesentliche Verunreini-
gungen vornehmlich Tisen, Aluminium, Kieselsdure und Alkeli ent-
halten sind, ®s ist hierbei an sich Uberraschend, daB scron durch
dle fir den Beuxitaufsehlud bekemmte Druckkochung die clatte
Ldsung des sowohl pej der Derstellung wie beim Gebrauch lange
zeit bhei Dunkelrotglut_getemperten Aluminiumoxyds bewirvkt wird,
Hierdurch erreichs men, daB das Aluminiumoxyd nach dem Lbfiltrie-
ren des ungelSsten Chromoxyds in einer Form vorliegt, die es gu-
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Temperaturen von ca, 28° ein hochaktives Aluminiumoxyd wedsry Bl

Da das Chrom in dep Rickstand ven der alkalischen Druckkochung

in dreiwertiger Porm vorliegt und in dieser welterverwandt werden
80ll, kemmt der bekannte alkelische, oxydative Aufschluf fiir iie
Gewinnung des Chroms aus technisch anfallenden Predukten nicht

in Betracht. Man ist also flir eine rationelle Durchfiihrung tech-
nisch auf einen S8ureaufschluf des Vorprodukts angewiesen, Pir

den Aufschluf kommt technisch vernehml:ch Schwefelsture in Frage,
da das Cr.0, von Salzsiure praktisch nicht engegriffen wird und
Salpetersguée eine weitgehende Oxydetion von drei.. 2u sechs.werti-
gen Chrom bewirkt, die wieder riickgingig gemacht werden miiBte,

Us zeigte sich nun, daB bei Behandlung von technisch anfallenden
chromheltigen Produkten, insbesondere von Chromoxydriicksténden
von alkalischen hufschliissen der vorbeschriebenen Art, mit 25 -
75 %-iger Schwefelsture die AuflSsung des Chromoxyds nur eine
a&ulerordentlich langseme und uivollstéindige igst, wg vertleiben
bel dreistiindiger Einwirkung von 37 %-iger Schwefelshure bei

" 100” von einen Produkt mit insgesamt 68 %'crzo nech 57 4.
wihrend eine gleich lange Behandlung mit 60%uiéer Séure immer
noch 26,5 4 des Oxyds in Riickstand beldBt, Naoh diesen Frgebnissen
erscheint die technische Anwendur.g des Auflssens des Ohrumoxyds
in Schwefelsiure nit greBen Schwierigkeiten verkniipft,

Es wurde nun die Uberraschende Feststellung gemacht, daB es gebr
wohl mdglich ist, die Auflbsung des Chromoxyds mit Schwelelsiure
80 zu peschleunigen, daB sie technisch anwendbar gemacht wird.

Form brlpgt. Ausreiohendoist Zum Beispiel ein Erhitzen cuf 200°
flir 90 Min., oder auf 250° fijp 60 Min., oder auf 350 frar 30 14dn,

Besonders Uberraschend igt es, daB die Wirkung des Verfahrens
erhalteﬁiwlrd,‘wenn die auf dag getrocknete Produict einwirkende
Schwefelsaure in gleicher Menge und Konzentration zyr Anwendung
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gelangt, die bel Einwiriung anf das feuchte Produkt, errechuct
aus Wassergehalt und zugesetzter Schwefelsdure, gin durchaus
unbefriedigendes Brgebnis zeigt. Als kesonderer Vorteil ist anzu-
sprechen, def bei der Siurebelandlung etwa vorhandene Kieselséure
s iber 90 - 99 % in einer leicht filtrierbaren Form im Riicxstand
verbleibt. FUr die Aufarbeitung von chromhaltigen Kontakten fir
die Aromatisierung von Kohlenwasserstoffen kommt dieser Tatsache
grofe Bedentung zu, da sie die Herabsetzung der Kisselsfure im
aufgearbeiteten Kontakt auf einen Betrag ermdglicht, der nicht
mehr schddlich zu wirken vermag.

Das geschilderte Verhalten des Chromoxyds in technisch anfallenden
grodukten, in vorerhitztem Zustande eine wesentliche TLoschleuni-
pung und Brhohung der Loslichkelt in Schwefelshuure zu zeigen, steht
im direkten Gegensatz zu allen bisherigen ®rfahrungen, wonach im
ellgemeinen Oxyde um so unloslicher werden, je langer sie einer
Erhitzung asusgesetzt werden.

ras erfindungsgemdBe Verfabren hat seine bescndere Bignung beil
Anwendung eauf Wiedergewinnung ven Chromoxyd &us Riicksténden erwie-
sen, die beim alkalischen Druckkecrungsaufgchlul von im wesentli-~
chen Chromoxyd und Aluminiumoxyd enthalterfen Kontakten anfallen.
Tine Stdrung der Aufarbeitung auf reires Chromoxyd ist durch
snwesenheit von Aluminiumexyd hierbei nicht gegeben, well es uber-
raschenderweise gelingt, das im getrauchten Xontukt enithaltene
Aluminiumoxyd praktisch vollstindig mittels alkelischer Truck-
kochung herauszuldsen, obgleick es fur lange zeit Temperaturen

der Dunkelrotglut ausgesetzt war.

Die mit Hilfe des crfindungscemifen Verfahrens arzielten Tort-
schritte mogen durch die nachfolgenden Beisriele erliutert werden.

fusfithrungsbeispiel 1.

Das zur iufarbeitung auf Chrom bestimmte Produkt war in folgender
Voise hergestellt und verwandt worden.

800 g Al.0, werden aus einer Aluminatlisung, die euf NaOH bezogen

5 %ig isf dnd euf die VerRindung NaAl0, bezogex, 80 % NaOH im Uber-
schul enthdlt, bei ca. 30 innerhaldb 2°§td. durch Yinleiten von

0., gefdllt, worauf unmittelbar filtriert und bis auf einen Alkali-
gehalt von 1,3 % Na,0 bezogen esuf Al,0,, heiB ausgewaschen w%rd.
Das feuchte Aluminiamhydroxyd wird v@r%etrocknet und bei 700

90 Min. kalziniert, Eierzu werden 1000 g Cr (NO,}%9H,0, gegebenen-
falls werig Wasser und etwa 200 g Kontaktstaub égebien, das Ganze
einige Zeit im Eneter gemischt und anschlieBend in 8iner Presse
geformt. Nach vierstﬁndigem Vortrocknen bei ca, 200 wird der
Tortakt 20 Min, bei FO0° kalziniert, worauf er nach dem Atkiihlen
zebrochen und gesiebt wird, %in derart hergestelltsr Hentaxt wird
rach lingerer Reektionszeit, die beispielsweise mekr sls 000 Std.
tetrdgt, zwecks Hercusnshre des Aluminiumoxyds in einern kutoxloven
mitcder doppelten Gewichtsmenge NaOH in 30 %h-iger LCsung hel ca.
200° und 15 at vier Stunden lang erhitszt., Nach dem fbkil-len wird
i3 filtriert und das zuriickbleibende Cr,0, mehrmals mit 7asser
~=>-aschen, 2”3

‘000 g eines solchen Cr.0,-Riickstandes mit ca. 50 Gew. % 7aszer
uni 68 Gew,% Cr 0 bezogeﬁ aufTrockenriickstand wurde mit Sciwefel-
sdure in selcheg ﬁenge versetzt, daf eins 37 7-ige Sdure entstand.
nech dreistiindigem Xochen wurde filtriert. Bs hinterbiieb ein
“ickstand, der 57 % CrEC} suf Troclkengewicht bezogen enthielt.
warde das gleieche Materisl G0 Ilr. bei 200° vorgetrocknet und fn-
scriiefBend mit der gleichen iienge 37 %-~iger Schwefels&ure nur

- 3%d, erhitzt, se enthielt jex Riickstand nunmehr 13 % Cr,0,
cezogen euf Trockenriickste: i, ' -
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gpsfﬁhrungsbeispielwg;

Bei Behandlung von 1000 g chromhaltigen nilckstandes von der vorge-
nannten gusemmensetzung mit der gleichen Menge schwefelsdure, Je-
coch in einer Kongentration ~on 60 P, verblieben im nicht getrock-
neten Materisl nach dreistiindigem Erhitzen 26,5 % Cr 04«

Dasselbe Meteriel, 2 std, auf ~00° erhitzt, ergeb bel der RBehend-
lung mit der gleichen Menge gchwefelsiure von derselben Yonzentra-
tion ein Produkt, das xur noch 6,1 % Cr.0 enthielt. Nack eingtin-
digem Trhitzen auf 300° betrug der chrofiotydgehalt rach Jer J5ure-
pehandlung 4,0 %. ‘

patentanspr uech

verfahren zur sehnelleren und vollstandigeren Herausldsung von
Ohromoxyd aus chromhaltigen, technisch anfallenden Produlten;,
besconders aus Riicksténden, die beim alkalischen Druckkochungsauf-
schluB von im wesentlichen Chremoxyd und Aluminiumoxyd enthalten-
den Kontakten entstehen, mit gchwefelsdure, dadurch gekennzeichnet,
dap das Produkt vor der Sturebehandlung durch Erhitzen auf erhohte
Temperaturen, vornehmlich von ungefdahr 200 - 360°, von seinem
wassergehalt pefreit wird.
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