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Verfahren zur Entkalkung von gebrannter Magnesia
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Zur Herstellung von Kontakten, die bei ger katalyti~
schen Kohlenoxydhydrierung Verwendung finden, ist eine Magne-
sia erforderlich, die praktisch kein Kalziumoxyd oder ent-
sprechende andere Kalkverbindungen enthilt, Derartige Magne-
sia-Marken 8ind jedoch schwer erhdltlich, weil natiirliche Mag-
nesiummineralien stets Spuren von Kalkverbindungen aufweisen,
Zur Gewinnung eines reinen Magnesiumoxydes muss das beispiels-~
weise aus Magnesit erbrannte Material nachtriglich von depn
vorhandenen Kalziumverbindungen, im wesentlichen also vom Kal-
ziumoxyd befreit werden, Hierzu hat man beispielsweise eine
Behandlung mit Chlormagnesiumlﬁsung vorgeschlagen, welche die
Kalkverbindungen als Chlorkalzium in Losung bringt, sodass sie
durch Auswaschung entfernt werden konnen,

Es wurde gefunden, dass man in den Fillen, wo das Magne-
siumoxyd als Kontakttriger Verwendung finden soll, die vorhan-
denen Kalkverbindungen besonders vorteilhaft mit einer Magne-
siumnitratibsung entfernen kann, Unter diesen Umstinden wird
das vorhandene Ca0 in Kalziumnitrat Ubergefiihrt und aus der
Masse herausgelist, Neben Kalziumoxyd noch vorliegende Kalzi~
umsilikate werden teilweise ebenfalls entfernt, sodass sich eip
besonders guter Reinigungseffekt ergibt. Besonders vorteil-
haft aber ist es, dass bei der Behandlung mit Magnesiumnitrat
keine Chlor-Ionen in den Herstellungsgang hineinkommen,.welche
ihrerseits die Kontaktaktivitst schiddigen, Bei der Herstellung
Magnesia enthaltender Kontakte verwendet man an sich Magnesi-
umnitrat, sodass durch die erfindungsgemisse Reinigung der
Rohmagnesia keine Storungen hinsiehtlich der Kontaktzusammen-
setzung auftreten kdnnen,

Zur Durchfiihrung des Verfahrens wird die zu behandelnde
kalkhaltige Magnesia zunichst ldngere Zeit mit kaltenm Wasser,
zweckmdssig mit Kondenswasser aufgeschlimmt (hydratisiert),
wobei eine Temperatur von“70°C, zweckméissig eine solehe von
40% nicht {ibersohritten wird, Arbeitet man bei Temperaturen,
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die oberhaldb von 70°¢ liegen, so ist kein ausreichender Reini-
gungseffekt erreichbar,

In die geniigend lange Zeit bewegte Aufschlimmung bringt
man sodann eine berechnete Menge Magnesiumnitrat ein, zweck-
méssig in Form einer konzentrierten Magnesiumnitratlbsung,
welche pro Liter 80 g MgO, d,h. annihernd 300 g Mg (NO3)2 ent-
hdlt., Die Mengenverhiltnisse werden derart eingestellt, dass
auf 1 Mol Ca0, das zu entfernen ist, anndhernd 1,1 - 1,2 Mol
MgO zur Anwendung kommen. Die nach Zusatz des Magnesiumnitrates
noch léngere Zeit geriihrte Suspension durchliuft schliesslich
eine Filterpresse, in der man den abgetrennten MgO-Nieder-
schlag griindlich auswdscht, Hierbei ergibt sich eine Magnesia
mit wesentlich vermindertem Kalkgehalt,

Man kann das erforderliche Magnesiumnitrat auch durch Ver-
wendung von freier Salpetersdure unmittelbar erzeugen, Hier-
bei ist jedoch darauf zu achten, dass die auftretende Neutralie
sationswdrme keine 6rtlichen Uberhitzungen verursacht, welche
einen Erfolg des Verfahrens verhindern. Zweckmissig arbeitet
man derart, dass die benutzte Salpetersdure vorher mit kaltem
Wasser stark verdiinnt wird, worauf die hierbei entstehende
Sdureldsung der zu reinigenden~Rohmagnesia-Aufschlémmung zuge~-
setzt wird,

Weitere Einzelheiten sind dem nachstehenden Ausfithrungs-
beispiel zu entnehmen.

Ausfithrungsbeispiel:

Es wurden 100 kg Rohmagnesia, welche 3 % (a0 enthielten,
mit 600 Liter Kondenswasser bei 20°¢ aufgeschlémmt und anndhernd
30 Minuten lang intensiv gerihrt. Danach setzte man fiir die in
der Aufschlgmmung insgesamt vorhandenen 3 kg Ca0 in Form von
kalter Magnesiumnitratlgsung (300 g Mg(NO3)2/Litgr), 2,1 bis
3,0 kg Mg0, d.h. ca. 26 - 37 Liter Magnesiumnitratlosung hinzu. .
Die gesamte Mischung wurde weitere 48 Stunden lang bei 20%¢
intensiv geriihrt, Darauf wurden zur Verdiinnung 400 Liter kal-
tes Kondenswasser hinzugefiigt, worauf dieiGesamtmischung eine
Filterpresse durchlief, Der hier abgetrehnte Magnesiumoxyd-Nie-'
derschlag wurde anschliessend sorgfdltig ausgew.schen., Die Aus-
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waschung erfolgte mit kaltem Wasser. Sie hdtte aber auch mit
heissem Wasser durchgefiihrt werden konnen, wdhrend das Auf-
schldmmen der zur Behandlung kommenden Rohmagnesia nur mit kal-
tem Wasser durchgefiihrt werden darf,

Das in der Filterpresse abgeschiedene und ausgewaschene
Magnesiumoxyd enthielt nach der Behandlung statt der anfangs
vorhandenen 3 % Ca0 nur noch annihernd 0,8 % Ca0 und stellte
eine sehr hochwertige Magnesia dar,die bei der Kontaktherstel-
lung Anwendung finden kann,

Patentanspriiche

1.) Verfahren zur Entkalkung ven gebrannter Magnesia,
dadurch gekennzeichnet , dass die kalk~
haltige Magnesia vorher léngere Zeit mit kaltem Wasser, ins-
besondere mit kaltem Kondenswasser aufgeschlimmt und unterhalb
von 70°C, zweckmdssig unterhalb von 40°C mit Magnesiumnitrat-
Losung behandelt wird.

2.) Verfahren nach inspruch 1., dadurch ge~
kennzeichnet , dass das erforderliche Magnesium-
nitrat durch freie Salpetersidure erzeugt wird, mit der die zu
behandelnde Magnesia-iufschlimmung unter mdglichst schneller
Abfilhrung der entstehenden Warme versetzt wird.

3.) Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch ge-
kennzeichnet , dass man auf 1 kg Kalziumoxyd, die
in der zu reinigenden Rohmagnesia vorhanden sind, anndhernd
0,7 - 1 kg Mg0 in Form von Magnesiumpitrat zur Anwendung
bringt. '
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