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Das Patent 742 304 betrifft cin Vc,rfahrch'
von in,Wassct kolloidal lés- |

zur, Herstellung
lichen Hydroxyden oder haltbaren kolloiden
Losungen dieser, bei dem man Salze' der drei-
wertigen Metalle und Mittel, di¢' diese Shalze
unter Hydroxydbildung 2u_zersetzen geeignet
ih etwa stochiometrischem Verhiiltnis,
mehreren Stufen, aufeinander
dic Hydroxyde bzw.. hydroxyd-
ciner Behandlung  mit
und einer schonenden

aveckmibig in
cinwirken liBt,
jaltigen Gemische
‘Peptisationsmitteln

“Wasserentzichung  unterwirft und cinc Be-

20

" Bindemittel

_katalytische Vorginge gocigneter Massen ver-.

25

freiung der crhaltencn Produkte von bei der
Zersetzung entstandenen Salzen in irgerideinem
auf die Fillung folgenden Abschnitt des Ver-
fahrens vornimmt. .- :

s wurde nun gefundch, daB man die nach’
dem “genannten Verfahren crhiltlichen Hydr-

oxyde dreiwertiger Metalle, insbesondere die
des Aluminiums, Eisens oder Chroms, in vor-
teilhafter Weise als Ausgangsstofle oder als
bei der Herstellung poroser
aktiver, insbesondere fiir Adsorptions: oder
wendén kann, wenn’man dic Hydroxyde bzw.
die sic enthaltenders Massen einer das Hydr-

*) Von dem Patentsucher ist ols'der

oxyd uniéslich ma(:hcﬁden Behandlung. unter-
wirft. ‘

" én hinterlassén nimlich bei Zusatz gecigneter

7. B. bei -400°%, .
unterhalb dieser Temperatur, 2. B..bei 200° C,

mehr. 1sen, sog. -nicht umkehrbare (irkever-
sible) ‘Gele. ‘ S

Diese Gele
vermogen fiir - geloste Stoffe, -
Dampfe und konnen als ‘Katalysatoren,
aur Herstellung von Aminen, oder als Reini-

Gase: und

dic Reinigung von Olen und Kohlenwasser-
stoffen, z.B. - Benzinen, 2ur
von Gasen und’ Fliissigkeiten, e’ Reirid

und Klirung sowie Entkieselung und “Ent-
chlorung “von Wasser, ferner als "Basendus-

Verwendun gs_zwec_:kcn

Bauxit, aktive Tonerde, Kieselgel, Bimsstein,

Erﬁudcr'gngcgcbcn worden:

 Dr. Fritz Stowener T in Ludzqig.ghafe':,‘ Rhein -

" Dic festen und fliissigen Sole und Galler- .
30

LElektrolyte oder hei sehr scharfem Trocknen, *

bei Jingerem Trocknen auch"

besitzen ein holies. Adsorptions: -

Trockenriickstinde, dic sich in Wasser: nicht -

2B,
. 4o
gungsmassen oder als Triger dafiir, ferner fir .
Entschwefelung -

45

tauscher oder Triger fiir basenaustauschende ..
Stoffe, verwendet werden..-Zu den gleichien -
kann man auch -dichte -
oder - pordse Trigerstoffe, z.B. " Glasperlen, 50

"fon, Basenaustauscher usw., oberﬁiichlic}l’mil
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_kohle,

‘einem Film aus Tonerdesol, Eisenhyaroxydsbl' '
u.dgl.. iiberzichen baw.. den Triger - damit -
_trinken und gegebenenfalls  hinterher den

. Film durch Einwirkung von Elektrolyten oder
| durch scharfcs’z-Erhi'tzcn unigslich maichen,

Die Sole bzw. Gele cignen sich ferner als
Bindemittel’ bei.
crde, Kiesclgug,
Gelen, | Basenaustauschern, Katalysa-
toren usw., oder Aus
z. B, sog. R tschlamm, indem man  diese
Stoffe zusammen mit *den Solen und mit
ciner geeigneteny Menge Wasser in der Kugel-
miihlé mahlt, (T?c‘ Masse formt, tockiiet und
durch  Erhitzen aktiviert, wobei gegebenen-
falls auch cixic[\Vaschung cingeschaltet wer-

Aktivkohle " une Aktivionerde

fiir  Adsorp.
tionszwecke, R sinigungszwecke,

Entfernung
aus Gasen oder als

| den kann, Ilcii)iclswcisc ist cine Masse aus

25

3

o

3

w

‘40

4

D

5

=)

.sehr gering, so

organischen  Schwefels
Triger fiir kat Iytisch -wirkende Substanzen,
2.B. Phosphorsiure fiir djq Polymerisation
:von Olefinen und anderen Polfmerisationsver.
fahren, gut geeigner. :
" Abgesehen von dem
welchem die nach ¢
zu  benutzenden

den konnen, ist

der vorliegenden Erfindung
Hydroxyde hergestellt wer-
auch ihre: Verarbeitung baw.,
dicjenige der sic enthaltenden Massen iiuBerst
cinfach und bequed, Der ‘Wasserbedarf zur
Erziclung gut varformbarer Massen ist nur
dab das spiterc Trocknen
nur -cinen kleinen Wirme-
. Dabei ist dic Bildsamkeit

der Erzeugnisse
aufwand erforder

der ,hydroxydha_ltigcn Massen ganz ausge-

zeichnet, " .

Die fertigen Katalysatoren und Adsorptions-
massen  zeichnbn | sich durch eine _iiberaus
groBe Festigkdit- aus, so daB selbst bei der
Handhabung ‘sehr. groBer Mengen praktisch
tiherhaupt keirj Ab;ricb stattfindet. Massen,
welche iiberwidgend oder ausschlieBlich aus
den Hydroxyden
bestehen, - haben &
groBe Wirksamkeit.:
*Nach bekannten, \
miniumoxydsohle lie
nen reversible Gele
nahe, daB sich aus

< \ o1
¢ ganz aullerordentlich

ersuchen, bei denen Aly:
m vorsichtigen Eir:lrock-
lieferten, lag der Schluf
-den. Solen bei hinrei-

_ cheid starkem Erhitden unlésliche Riickstinde

- ilden.” Dies besagt
i dic Méglichkeit, aus

§

w

> aber noch nichts tiber
den nach Patent 742 304
zugiinglichen - Hydroxyden vorziigliche aktive
Massen zu erhalten, dic den nach bisher be-
kannten  Verfahren ruginglichen  aktiven

- Massen (vgl. Gmcli'ns Handbuch der anorga-

6o

nischen Chemie, System Nr. 35b, 8. Auflage,
1934, S. 101, zweiter Absatz) an-'Wirksam-
keit ader mechanischpr Festigkeit und Form.
bestindigkeit iilic:irlegén sind. -

der Verformung von Bleich. -
aktiven Stoffen, z. B. Aktiv:

von Ausgangsstoffen " fiir -

‘ " Trocknen
- Kaualysatoren oder Entsch\\'cfclungsmasscn,

sehr geringen Preis, zu

zw. deren Folgeprodukten

_ : Beispiel 1

Ein nach dem Verfahren des Patents
742 304 ‘durch Fillung von Aluminiumnitrat
mit Ammoniak und Peptisicren des als Zwi-
schenprodukt erhaltenen reaktionsfihigen Aly-
miniumhydroxyds mit etwa. 1 bis 2% der
‘stéchiometrisch zur. Nitratbildung cr_fordcr.g_
lichen Menge Salpetersiure sowice schonendes
und  feines *Mahlen  erhaltencs
wagserlosliches z\luminiumhydrogyd, das ctwa
65 bis 7000 Al,O, enthiilt, wird awecks Her-
stellung von Aktivtonerde mit so vicl Wasser
in der Knetmaschine geknetet, daf die Masse
in eine steife, zur Verformung in der Strang-
presse gecignete Gallerte iibergeht. Die Masse
wird: mittels Strangpresse in’ Striinge von cr-
wiinschter Form und Stiirke geprefit, die -auf
geeignete Grofe abgeschnitten werden., * Die
s0 crhaltenen Formkérper, z. BB, Zylinder von

auf 300°C. crhitzt, wobei sic in unléslich
Aluminjumoxyd
dann. griindlich,

smm Durchmesser und smm Linge, »-crd(§_

iibergehen, Sic werden, sd-
gegebenenfalls unter. Zugabe

von Ammoniak, gewdschen und durch Er-

hitzen auf- goo bis 506°C “aktiviert. Dije
erhaltene Aktivtonerde st zur Adsorption von
Gasen und Diimpfen; z. B. zur Entgiftung von
Tabakrauch, zur Lufttrocknung, zur  Trock.
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hung von Benzol sowic als Katalysator fiir -

die Herstellung von Aminen oder von Blay-
sdure aus” Kohlenoxyd und Ammoniak gut
geeignet. In mdoglichst cisenfreiem Zustand
kann sie zur —Dchydratisiemng von Isobutanol
zu Isobutylen sowie, _gegebenenfalls  nach
Imprignieren mit geeigneten  Stoffen, , 7. B.
Chromox):d, auch. zur Dehydrierung von Koh-
lenwasserstoffcn, 3. B. zur “Uberfithrung von
Isobutan in Isobutylen, benutzt werden.

v Beispiel. 2
Ein nach dem Verfahren des
742 3014 durch Peptisation von reaktionsfihi-
gem - Aluminiumhydroxyd .mit  Salpetersiinre
oder Ameisensiiure in der Knetmaschine unter
Zusatz von so viel Wasser, daB unmittel-

in der Strangpresse geeignete Masse it 35
bis 400/ Al O; erhalten ‘wurde, gewonne-

95 -

-

~bar eine starkvgcquollcne,‘ 2ur Verformung -

-

Patents. -
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nes wasserlosliches A“luminiumhydroxyd wird . :

74 kleinen -Zylindern verformt. Dicse werden
nach den Angaben des Beispicls's fertigge-
stellt. ¥ Der Masse ‘kann beim ‘Kneten kiiuf-
liches (wasscnmléisliches) Tonerdehydrat ein-
verleibit werden, o '

; »
) L Beispiel 3 v
-Fein gcmahlenes, ‘nach Patent 742304 er-
haltenes, wasserlbsliches - Aluminiumhydroxyd
wird unter Bcfeuchtung mit wenig -Wasser.
tablettiert und im iibrigen gemil Beispiel |

I

20
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durch Erhitzen, Waschen und Aktivieren auf

' wasserumlosliche Aktivtonerde verarbeitet,

0

vierung . unterworfen . wurde,

235
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Beispiel 4

90 Gewichtsteile 'kiiuﬂ.ichcé, wasserunls- .
liches Tonerdehydrat, das 64 bis 659 Al,O,

_enthiilt und bekanntlich infolge seiner: Her- !

stellung aus stark alkilischer Lésung gealtert :
ist, werden zusammen mit 10 Gewichtsteilen
nach Patent 742 304 -erhaltenen, wasserlés.

_lichen Al'uminiumhy(lroxyds mit ctwa 65 bis

70% Al,O4 - grimdlich gemahlen und unter
Befeuchten mit ctwas Wasser tablettiert, Die
Tabletten  werden  sédann durch ., Erhitzen
auf 4oo bhis 6oo° . jn harte, wasserunlésliche
Aktivtonerde tibergefithrt, die sich vorzugs.
weise .als Katalysator fiir Wasser oder Salz-
siure abspaltende Reaktionen hesonders dann
eignet, wenn sie gemiil Beispiel 1 einer nach-
triglichen Reinigung und thermischen  Akti.

Beispicl ;5

90 Gewichtsteile - ciner fein gemahlenen,
ctwa nach Beispicl 1 erhaltenen Aktivtonerde
oder eines Bauxitpulvers oder cines Kieselgel-
pulvers oder’ eines pulverisierten  Basenaus-
tauschers oder eciner Bleicherde werden mit
To Gewichtsteilen nach.Patent 742304 erhal-
fenen, wasserloslichen AIuminiunﬂlydroxyds
durch - Tablettieren unter Zusats von ctwas

 Wasser geformt und gemilB- Beispiel 1 in |

wasserbestindige . Aktivtonerde bzw. “in ge-
formtes Kieselgel oder geformte Bleicherde,
iibergefiihrt. Die crhaltenen Massen stellen
Katalysatoren bz, Triger fiir solche dar
und sind auch fiir' die ‘Adsorption von' Gasen
brauchbar. Sie sind, vorzugsweise nach ciner :
Bchandlung mit Wasser, Dampf .oder Siuren,
zB. Salpeter- fodqr Schwefelsiure, und er.
neutem Waschen it Wasser, zum Kracken

- gesiittigter Kohlenwasserstoffe, zur Spaltung

,von  Isobutylenpolymeren sowic, gegebenen-

* falls nach einer Beladung mit Phosphorsiure,

45

50
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6o

-zur Polymerisation von Olefinen zu Motor-~

brennstoffen geeignct.
p : - Beispiel 6

90 Gewichtsteile cines. Gemisches  feiner
Pulver von Chromoxyd bay. Chromhydroxyd
mit 1o Gewichtsteilen nach Patent 742 304
crhaltenen wasserlgslichen Aluminium- ‘oder
Chromhydroxyds werden feucht tabletticrt und
sodann gemif Beispicl 1 auf wassérhestindige
Aktivstofle verarbeitot. :

Beispiel 7
100 Gewichtsteile cines durch-Glithen von |

gefilltem [Eisénhydroxyd bei 600° erhaltenei

Eisenoxyds werden mit 8 Gewichtsteilen Cr, O,
in Form von nach Patent 742 304 crhaltenem,

_ , . . . . L
wasserloslichem, mit Salpetersiure : pe, tisier-
tem Chromhydroxyd unter Zufii jvon
Wasser] in der Knetmaschine griindlichi ge- .
mischt, jn der Strangpresse geformt, g trock- 65
net und bei etwa 500°C calcinjert. :
haltene Katalysator st fir die U
von Kohlenoxyd mit Wasserdampf zy
stoff und Kohlendioxyd gut geeignet,. [ An
Stellé .von Chromhydroxyd kann aucl T- 70,
16sliches Aluminiumhydroxyd  Veriepd mg
finden, B ‘

Beispiel 8 | |

" ‘400kg. Zinkoxydpulvet werden™ nbit 3pol -
-eines nach Patent 742 304 crhaltenien} Alu- 78

) miniumhydrokydsols, das im Liter 70lg AL O,

cuthiilt und unter Peptisation mit Salpe er-, -
siture - hergestellt wurde, in der Kugelihihle
bis zur Erzielung ciner h'omogenen Paste ge-

. mahlen, sodann huf Bleche gestrichen, dinige 80
| Zeit sich selbst {iberlassen und dann bej 300 -

bis 400° getrocknet. . Die Massc wird auf
die géwiinschte KorngréBe zerkleinert,| mit
etwas “Ammoniak eninaitendem Wasserl ge- -
waschen und erneut bei 100 bis 400° getrock- 85
net. Die harten Kérner, die zu ctwa 0590
aus Zinkoxyd und zu etwa 5% aus |Alu-
miniumoxyd bestehen, sind als Katalysatof zur
Herstellung von' Aceton aus Acetylen lund
Wasserdampf geeignet. Wird das Vermischen go
der Kompotienten in der Knetmaschine virgc-
nommen, so. ist zweckmiBig - eine geringere
Menge _eines' konzentrierten Sols anzupven-
den, damit das Gemisch mittels Strangpresse
geformt werden kann. AR T
- Beispiel g . !
' Pulver aus metallischem Kupfer oder Kup-

ferhydroxyd, Kupferoxyd, Kupfercarbonat ¢ der
aus "diesem durch thermische Zersetzung| cr- 106

‘Kupfercarbonatlésung . und  thermische °

. l s Beispiel iq

thaltenes pulveriges Material sowie mit Kupfer-

_oxyd beladenes Kieselgelpulver werden -untér,

Lusatznach Patent 7423 304 erhaltenen, wagser-

tasli'dhcn Aluminjumhydroxyds unter den in den

.Yorhergehenden Beispielen angeordneten |Bé--10s

dingungen verarbeitet. Dic erhaltenen hatten :
Kérner werden reduziert. Man erhilt! so
fora'scs metallisches Kupfer, dessen ‘Festig- -
ceit man durch eine gelinde Sinterung’ er- ]
héhen kann. Diese Massen, insbesondere er 110
daraus durch Trinken mit ammoniakalis er

er-

setzung der letzteren erhaltene Katalysato
kénnen mit Vorteil fiir die 'Hydrierung orga- .
nischer - Stoffe, z.B.|von Aldol 2 B_llxtyl s g

glykol, verwendet .werden,
7 |

‘ Pulverisiertes Wolfram- oder Molybdin.
sulfid wird mit einer geringen Menge eines 120" -
nach Patent 742 304 erhaltenen, wasserl 5t
lichen ~Hydroxyds des ‘Aluminiums  oder:
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net. Um das _gchiittgewicht zu erniedrigen,
kann man dem Gemisch beim Kneten ge-
‘ringe Mengen Gaserzeugungs-’ oder Schaum-
mittel oder Asbest beimischen. . ES ist-von’ |
Vorteil dic Fillung der basischen Carbonate 50
mit moglichst grofiem Sodaiiberschul vorml-
nehmen,’ damit bei der Filtration moglichst
wasserarme Nicderschlige éntstchcn._‘ ‘Man
“kann dann den gewaschenen wasserarmen Nie-

" derschlag, gcgcl)cnen(alls unter Zusatz cines 55
Teils bereits gctrocknetcr"Substanz,,mit- der
erforderlichen Menge wasserloslicher Tonerde’, -
oder einer konzentrierten Losung oder einer
_Aufsch\éimmung dersclben verkneten, formen’
und -trocknen und crhilt dann ebenfalls Kata- 6o
Jysatoren von grofier. Hirte. o

Chroms innig vermnh\cu.' Godann wird das’
Gemisch unter _gelinder Befeuchtung ' mit -
ctwas Wasser in der Tablettenpresse 5

formt. Dic Formlinge werden . au - 300°
5 erhitat, gcwaschcn und gclrocknet. Sic kom:

men als Katalysatoren fiir die Hydricrung
von ‘Kohle, Teerem, Mincraldlen usw. in
Betracht. . ! ‘ o :
Man kann auch dic gulfide zusammen mit
10 dem Mclnllhydro.\'ydsol unter - Zusatz cinet-
qur Brzielung der Plastizitit cr_fordcrlichcn
Wassérmenge homogen verkneten und mittels
Strangpresse formen. .

Beispicel 11

930 Teile cines fein pulvcrisicrtcn Methan-
sm\hcs‘ckamly&'\tofs, der Nickel ind ‘Magne-
sium _im Verhiltnis 21 enthalt und der
durch Fallung einer Go bis §o° warmen wisse-
,o Tigen LOsung von Nickelsulfat und Magne-
siumchlorid mit ﬁbcrschiissig'cﬁ Mengen einct
cbenso warmen Sodaldsung, Abfiltrieren des’
aus den Carbonatctt bzw. basischen Carbo-
naten bestehenden Nijederschlages, griind-

a5 liches _Waséhcn desselben und Trocknen bei
1oo° hergestellt ist, werden rwecks Oberfith-
ng in harte, grobe. Stiicke’ mit 100 Teilen
nach’ Patent 742 304 erhaltener, pulvcrisicrtcr»,
wasserloslicher Tonerlle, die-70% Al,O; und

30 ger'mge‘" Mengen. _Galpetersiure (1,5% der
‘T‘heoric) als Pcptismionsmiucl enthilt, ver-
mischt. Sodann wird das Gemisch unter Zu-
satz der zur Verarbeitung in der Strangpiesse.
ausrcichenden Wassermenge homogen ' ver-

a5 knetet, geformt und bei 120 bis 250 getrock-
“net. - Der 50 crlmhcneAKma\ysator ist durch
cgrofie Hiirte ausgczcichn’et. Nach der Re
»duktion, der cine nweite Waschung and Trock-
nung-’ vorausgehen kann, ist er in - hervor:
40 ragender Weise zut Herstellung von: Metiatt
aus \WVasserstoff und Kohlenoxyd baw. zur
Uberfithrung von in wasscrstoﬁh’altigcn Gas-

- gemischen enthalienem Koblenoxyd i das
oft weniger storende “Methan schon bei ver-

45 hiltnismadig nicdrigen Temperaturen geeig-

Beispiel 12

Nach Patent 742 304 criujﬂtcnes wasser-
1osliches Aluminiumhydroxy , wird ausammen 85
mit - geeigneten Trﬁgersubstahzcn, wie Aktiv-
kohle, Graphit, gilicium- oder Giliciumcarbid- -
pulver, sowic mit der. halben, .2ut Bildung
yon AP0y crforderlichen Menge Phosphot-
siure und einer zur Verformung in der Strang- 70
presse ausreichenden ‘Menge Wasser griind-
lich geknetet, sodann leformt and getrock:
nct. Hierauf werden' die harten Korner mit
1- bis 5%igem Ammoniakwa‘ssér gewaschen
and erncut getrocknet: h Toor 15

, PA';‘ENMNSMUCH .

Verfahren zur Herstellung pordser, ins-

" besonder¢ . fiit . Adsorptions: oder kafa-
Iytische Zwecke geeigneter aktiver Massen
unter Benutzubg dcr_liydroxydc drc»iweni-
ger Metalle als Ausgangsstoiic oder Binde- -

* mittel, dadurch gckcnnmichnct, dafs nach
.dem Verfahren des Patents 742 30+ er-
hiltliche wva‘sscrlﬁs]icl\c Hydroxyde bzw. 85
deren  Losungtn’ verwendet und die das
wasscrlostiche “ Hydroxyd enthaltenden
. Massen giner das Hydroxyd unldslich
machenden Behandlung unterworfen

wetden.
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